
 

仪器的精密度试验 精密吸取上述对照品溶

液 拌 拌
,

重 复进样 次
,

结果 为
, ,

精密度试验符合要求
。

重复性试验 取 同一批号的供试 品
,

分别进

行供试品溶液的制备
、

测定
,

重复 次
,

结果 为
。

线性关 系的考察 精密量取绿原酸对照品溶

液
、 、 、 、

和
,

分别置

于 量 瓶 中
,

加  甲醇 至刻 度
,

摇 匀
。

取

拼 注人液相色谱仪 中
,

记录色谱图
,

以峰面积为

纵坐标
,

相应浓度为横坐标
,

进行线性 回归
,

线性方

程 一
, 。

加样回收率试验 精密称取已知含量 的同一

批咽舒糖浆
,

精确加人绿原酸对照品适量
,

按文

中供试品溶液的制备方法操作
,

测定其含量
,

并计算

回收率
,

测定结果见表
。

置 量瓶中
,

加  甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

即

得供 试品溶液
。

精密称取 绿原酸对 照品
,

置

量 瓶 中
,

加  甲醇 适 量
,

超 声 波 处 理
,

使对照品溶解
,

再加  甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

作为对照品溶液
。

分别吸取对照品溶液与供

试品溶液各 拌
,

注人液相色谱仪测定
,

计算即得
。

本 品每瓶 含金银花 以绿原酸
, 。 。

计
,

不得少于
。

取本品样品 批
,

按上法测

定
,

结果见表
。

表 咽舒糖 浆样 品含 测定结果《牙士
,

一

批号 含量 每瓶含量 。工

 !

 

表 加 样回收率测定结果

编号
取样量 本底量

拜

加人量

肛

测得量

肛

回收率

写

讨论

在本项试验中
,

我们参考文献〔〕 ,

采用了乙睛与

磷酸溶液的配比
,

而没有采用缓冲液作为流动相
,

此

选择有利于色谱柱的长期使用
。

口勺,夕

…
己曰曰尸月一月认

‘

改‘ 占土,

参考文献

门气飞」,土曰厂

‘

 

样品测定

精密量取本品
,

置 量瓶中
,

加稀乙醇

至刻度
,

摇匀
,

离心
,

取上清液
,

用微孔滤膜 拼 滤过
,

精密量取续滤液
,

周庆华
,

李彦冰 树条荚荆 果实中绿原酸 的含量测定〔皿中医

药学报
, ,

丁青龙
,

黄晓瑾
,

沈晓洁
,

等 不同厂家银黄 口 服液 中黄琴昔
、

绿

原酸含量测定〔〕 中国医 院药学杂志
, ,

陈金霞
,

谷 玲
,

孙立新
,

等 高效液相色谱法测定小儿咳喘灵

口服液中绿原酸的含量 〕现代应用药学
, ,

收稿 日期
一 一

离子对色谱法测定硫酸阿托品滴眼液的含量

李志梅
, ,

刘 萌
‘ ,

张黄丹 温州市药 品检验所
,

浙江 温州 温州开发区 医药有 限公 司
,

浙江 温州

摘要 目的 建立测定硫酸阿托品 滴 眼液 中硫 酸 阿托品含量 的方 法
。

方法 采用 一
。 拜 只

色谱柱 固定相
,

以 乙睛
一

 庚烷磺酸钠水溶液 为流 动相
,

检测 波长
。

结果

硫酸 阿托品在 一 拜 浓度范围内线性 良好
,

线性回归方程为 一
·

 ! ,

;

一 0
.
99 9

,

平均 回收率为 10 0
.
2 %

,

R S D ~ 。
.
65 %

。

结论 :本法操作简单
,

快速
,

准确可靠
,

回收率高
。

关键词 硫酸阿托品 ;滴眼液 ;离子对色谱法
,

含量测 定
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硫酸阿托品是抗胆碱 药
,

临床应用 十分 广泛
。

其滴眼液是检查 眼底常用的散瞳药
,

硫酸阿托 品含

量测定 方 法有 提 取 比色 法
、

中和 法川
、

间接 碘 量

法川
、

紫 外分光光度法闭 等
。

其 中 中和法较 常用
。

但中和法终点判定不明显
,

准确性差
,

而且是测其硫

酸根
,

不是主药含量
,

因此其科学性不强
,

由于硫酸

阿托品为控制性药 品
,

必须对其含量准确控制
。

本

文采用的含量测定法是根据硫酸阿托品有极强的水

溶性
,

并且在紫外下有稳定 吸收的特性
,

优化检验条

件
,

采用离子对 色谱技术
,

用外标法测定其含量
,

与

中和法作对照实验
,

结果本法操 作简单
,

快速
,

准确

可靠
,

可 以排除辅料 的影响
。

为准确测定硫酸阿托

品的含量提供了依据
。

硫酸阿托 品对照 品来 源于中国药品生物制品检定

所 ;硫酸阿托品滴眼液 [规格为 1% (g/m 工
一

)
] 为温州

医学院附属第一医院及温州医学院附属眼视光医院

提供
。

2 方法与结果

1 仪器和试药

W at
erss ls 高效液相色谱仪

,

2 4 8 7 紫外检测器
,

7
17 自动进样系统 ; T U 一 19 0 1 型紫外 一可见分光

光度仪
。

乙睛为色谱纯
,

其他试剂为分析纯
。

样品
:

2
.
1 色谱 条件 固定相

:
色谱柱 为 A n tech 一 C 18

(4
.
6 x 2 5o m m

,

5 拌m ) ;柱温
:30℃ ;流动相

:
乙 睛 一

0
.
O s m o l/ I

J
庚烷 磺酸 钠 水溶 液 (35

: 65 );流 速
: 1
.

sm l
一

/ m i
n ;检测波长

:2 10nm
。

进样量为 20拜I
一 ,

在上

述色谱条件下
,

得色谱图 1
。

2

.

2 线性 范 围 精密称取在 12 0 ℃ 干燥至恒重的

硫酸阿托品对照品 20 m g
,

置 50 m I
J
容量瓶中

,

加水

适量使溶解
,

然后用水稀释至刻度
,

摇匀
,

作为贮备

液
。

分别 精密 量取贮 备液 1 、

2

、

3

、

5

、

1 0

、

1 5 m L 置

50 m L 量瓶中
,

加水稀释至刻度
,

摇匀
。

用 。
.
45 胖m

的微孔滤膜滤过
,

分别取 20 拼L 注人液相色谱仪
。

图 1 对照品 《A )
、

样品 (B )和 阴性对照 (C )色谱图

1一 为硫酸 阿托品峰

以峰面积(A )与硫酸阿托品浓度 (C )进行直线 回归
,

得硫酸阿托品面积与浓度 的线性 回归方程为
: A -

一 72 9 1 5
.
4 0 7 3十 15 308

.
163 gC

,
r

= 0

.

9 9 9

,

硫酸阿

托品在 8 一120 拼g
/ m L 浓度范围呈良好线性关系

。

2

.

3 回收率试验 按硫酸阿托品滴 眼液的处方取

除硫酸阿托品外所有成分配制的空白液
。

取硫酸阿

托品对照品 10 m g
,

置 1 oO0 m l 量瓶中
,

用空 白稀释

至刻度
,

按样品测定项下的条件和方法进行试验测

定
。

用 0
.
45 拼m 的微孔滤膜滤过

,

取 20 川
浏

注人色

谱仪
,

测定含量
,

计算 回收率
。

结果平均 回 收率 为

100
.
2 %

,

R S D = 0

.

6 5
% (

n
= 6 )

表 1 回收率测定结果

加人量 (m g ) 测得量 (m g) 回收率( % ) R S D (% )

10
.
58

10
.
21

10
.
60

9.87

9
.
92

9
.
90

10.60

10
.
18

10
.
53

9.96

10
.02

9.93

100
.
19

99 71

99
.
34

100.91

101
.01

100
.
30

2
.
4 溶 液 的稳 定性 精 密量取 贮备 液 3m L 置
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表 2 样品测定结果

批号
离子对色谱法 (n 一 4) 中和法 (n 一 4)

含量(g/m L ) R S D (% ) 含量(g /m L ) R SD (% )

:

.

:: :

.

::

:

.

:; :

.

::

乃了一介八卜
.
斗二J左gJ伪」

.

…
门
�日
0
曰一匀曰只OU一IOJ八叼�Q�OJ

.

…
�日日八日O

50 m L 量瓶中
,

加水稀释至刻度
,

摇匀
。

用 。
.
45 群m

的微孔滤膜滤过
,

取溶液在 。
、

1

、

2

、

4

、

8

、

2 4 h 测定
,

结

果对照品溶液的峰面积未变 (R S D 一 。
.
97 % )

。

2

.

5 精密度考察 精密量取硫酸阿托品滴眼液适

量
,

用水稀释成 浓度为 50拼g / m L 的溶 液
,

用 。
.
45

拌m 的微孔滤膜滤过
,

取 20 拼L 注人液相色谱仪
,

重

复进样 5 次
,

结果 R S D 为 0
.
47 %

。

2

.

6 样品测 定 精密取样 品 sm L 置 100 m I
J
量瓶

中
,

用水稀 释至刻度
,

摇匀
。

精密量取 sm l
泌 ,

置 50

m L 量瓶中
,

用流动相稀释至刻度
,

摇匀
。

取 20 拌L

注人色谱仪
,

用外标法计算含量
,

与中和法测定的含

量对 比
,

结果见表 2
。

0 3 1 2 2 6

0 3 1 0 2 2

0 3 1 1 0 6

0 3 1 2 1 3

3

.

2 硫酸阿托品极易溶解于水
,

所 以用水做溶剂
,

就可 以保证溶解完全
。

3

.

3 在本实验条件下
,

能将硫酸阿托 品与辅料完

全分离
,

方法稳定
。

在以硫酸阿托品峰计
,

理论板数

超过 1 50 0 的色谱柱上
,

能取得理想的结果
。

3 讨论

3
.
1 检测波长 的选择

。

精密量取对 照品贮备液

Zm l
禅 ,

置 50 m L 量瓶中
,

用流动相稀释至刻度
,

摇匀
。

在 20 0一 400n m 的波长范围内进行光谱扫描
,

结果

在 21O nm 的波长处有最大吸收
。
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药物不良反应和相互作用
·

克林霉素磷酸醋注射液致过敏性休克 1 例

龙 小华
,

姚鲁也
,

陈淑良(长 沙市第四医院
,

湖南 长沙 41 00 0 6)
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1 临床资料

患者
,

男
,

61 岁
,

既往无药物过敏史
,

有冠心病

史
。

因感 冒
、

咳嗽
、

畏寒
、

发热
、

喉痒痛来我院就诊
。

X 线胸片提示
:
右下肺感染

。

给予克林霉素磷酸酷

注射液 (商品名
:
克林 美

,

华北制药集 团制剂有限公

司
,

批号 030 102 )0
.
69/4 m L 稀释于 IOo m L 生理盐

水中静 脉滴注
,

b 记
。

次 日上午第 2 次 静滴
,

输 至

10 m in (药液约 10 m L )
,

患者突然出现面色苍 白
,

呼

吸急促
,

全身湿冷
,

出冷汗
,

四肢抽搐
,

脉搏细速
,

神

志出现短暂不清
,

心电图示
:ST 一 T 缺血性改变

,

考

虑为过敏性休克
。

立即停止输液
,

让其平卧
,

给予输

氧
,

并掐人中
、

合谷穴
,

静推 0
.
sm g 肾上腺素

,

10 m g

地塞米松等药物进行抗过敏
、

抗休克治疗
。

l h 后
,

患者神志清楚
,

呼吸好转
,

脉搏有力
,

唇稍发组
,

T

3 6

.

6

O

C

,

P 8 8 次 /m in
,

R 2 0 次/m in
,

B P 1 1 0
/

60 m m H g

,

后人院治疗
。

2 讨论

克林霉素为林可霉素去经基氯代化合物
,

有关

其严重药品不良反应 已引起临床重视
,

该患者 系第

2 次使 用该药 时引起的过敏性休克
,

临床较罕见
。

提示临床使用该药时要严格掌握适应证
,

详细询问

药物过 敏史
,

注 意输 注速 度 (通 常每 分钟 不超 过

20 m g )
,

且用药过程中要加强全程监护
,

特别是心功

能不全的患者
。
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