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表 � 甲峭哇
、

克霉咬
、

洗必泰的最佳回收率

甲硝哇 克霉哇 洗必泰
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�三 �双哩泰栓 中各主药成分含量
,

在所 药成分需要经过提取等多步步骤
,

易引人误

得最佳回收率条件下对样品吸收曲线进行褶 差
。

褶合光谱法所得结果与药典方法所得结

合处理
,

得到各成分标示百分含量
,

中国药典 果 比较见表 ��

�� 年所述对双哩泰栓的测定方法 中
,

三种主

表 � 两种方法测定含量的比较

批号 方法 甲硝哇 克霉哇 洗必泰

工 ��� 刃� ��
�

� � 吐 �� �� � ��
�

�� 士 �
�

� � 叨
�

�� 土 �
�

� �

摺合 �
�

�� 土 �
�

�� � �
�

�� 士 �
�

�� � ��
�

卯 士 �
�

卯�

� ��刃� ��
�

�� 士 �
�

�� � ��
�

�� 土 �
�

�� � 男
�

� 士 �
�

�� �

褶合 ��
�

�� 土 �
�

�� � 男
�

�� 土 �
�

�� � ��
�

�� 土 �
�

肠�

� �扭刃� 叨
�

�� 士 �
�

�� � 男
�

�� 土 �
�

�� � ��
�

�� 士 �
�

�� �

褶合 ��
�

�� 土 �� 男� ��
�

�� 土 �
�

�� � �
�

�� 士 �� 贝�

三
、

讨论

�一 �栓剂基质中
,

羊毛脂
、

石蜡易溶于氯

仿
、

乙醚
,

在乙醇中几不溶
,

无吸收
,

硬脂酸
、

甘油醋的紫外 吸收为几乎平的直线
,

结果表

明对主药的测定几乎不干扰
。

�二 �波长范围选择
,

按处方配比时
,

甲硝

哩在 � ��� ��� 的吸收很大 �克霉哩的大 吸收

靠近 � �� ��
�洗必泰的最大吸收约在 �印���

。

因此为了防止甲硝哩的吸收掩盖 了另两者的

吸收而影响后者的测定
,

本实验在摺合的采

取的波长范围为 ��� 一 � � �� 
,

结果表明这样

三组分可以准确定量
。
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一 �

高效液相色谱法测定唾氯匹定的血药浓度

余爱荣

�广州军区武汉总医院药理科 武汉 ��� 刃� � �

摘要 本文建立了高效液相色谱法测定噬抓匹吮的血药浓度
。

流动相为甲醇 一 水 一 乙睛 一 冰醋酸 �

正丁胺 ����
�
�� �

�

如
� � � �

�

���
,

检测波长为 �� �� 
,

流速 �
�

�� � � �
。

本法最低检测浓度为 �� �� “�
,

日内
、

日间相

对标准差 ��  分别为 �
�

�� �
、

�
�

�� �
,

平均回收率为 ���
�

�� �
。

用本法对 � 名健康志愿者 口服 之刃� � 盐酸唾

抓匹吮胶囊后定时测定血药浓度
,

所得药动学参数与文献基本一致
。

关键词 喀氛匹吮 �血药浓度 � 高效液相 色语法
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唾氯匹咤是一种新的抗血小板聚集剂
,

取样品血浆 ��� 闪置 ��� �� 带玻塞离心

口服后易吸收
,

广泛分布于各组织中
,

临床上 管中
,

加人蛋 白沉淀剂 甲醇 �
�

��� 
,

旋涡混合

发挥显著的抑制血小板聚集作用
,

阻止血栓 �而� ,

再加人 �而 �
�

��� 异丙醇正 己烷提取
,

形成【
‘〕

。

本文建立 了 �� �法测定唆氯匹吮 旋涡混合 �而 � ,

�仪力转离心 �� 而 � ,

吸取上清

血药浓度的方法
。

可用于该药的药物动力学 液置 另一 干燥管 中
,

空气 吹干
,

以 流动 相

研究和临床监测
。

��� 川溶解
,

如闪进样
。

一
、

材料与仪器 �三 �标准曲线的制作

高效液相色谱仪 �日本 岛津公 司 �
�

��
一

精密称取盐酸唾氯匹吮标准 品
,

以蒸馏

��  泵
,

S

PD

一
1 0 A 紫外检测器

,

C
一
R6

A 积分 水溶解配成
94D
I州血 的标准液

,

再用空白血

仪
,

W at
e

ls 对称柱
。

唾氯匹吮胶囊剂
、

标准品 清稀释成标准液系列
,

分别取按上述样品提

均由江苏盐城制药厂提供
,

甲醇
、

乙睛为色谱 取方法处理后进样分析
。

结果表 明
:唾氯匹

纯 ;其余化学试剂均为市售分析纯级;正常人 陡在 20
一
1 1 50

n
酬d 范围内浓度与峰高之间

血清由南京军区总 医院血库提供
。

呈良好的线性关系
,

回归方程为 Y
= 一

0
.
2 12

二
、

实验方法与结果 + 0. 71 5X (
r= 0. 99 9 )

。

最低检测限按检 出信

(一)色谙条件 号为噪音两倍计算
,

哦氯匹陡的最低检测浓

流动相 为甲醇
一
水 一 冰醋酸

一 正 丁胺 度为 10脚扩Lo

(249
:67 5: 卯

:1:0
.
14 )v/

v ;流速 O
.
SIn】/而

n;记 (四 )方法学评价

录纸速 Ic耐而n; 紫外检测波长 230 nln
;灵敏 按照标准曲线制作方法在 同一天内不同

度 O
.
oo lA U FS

。

在此条件下
,

唾 氯匹咙能得 时间和连续几天处理并测定高低三个浓度的

到很好的分离
,

保留时间为 9
.
巧而

n 。 空白血 样品
,

计算回收率及 日内 日间 RS D
。

高中低

清中无干扰峰
。

三种浓度的平均 回收率测定结果见表 l;日

(二 )血菜样品预处理 内 BSD 为 1
.
82 % ;日间 RS D 为 2. 35 %

。

表 1 喀氛匹吮回收率试验结果

理论浓度臼侣/L ) 实测浓度白卿
产

L
) 回收率(% ) 平均回收率(% ) RSD (% )

47
23 5

46
.
79

237
.
82

1011
.
44

卯
.
57

101
.
20

10’7
.
印

102
.
79 4

.
琳

(五)血药浓度浏定 心取血浆按上述方法处理进样
。

所得血药浓

9名健康志愿者空腹 口服 250 mg 唾氯匹 度见表 2
。

将药时数据用 3咫7 程序处理
,

所

陡胶囊后
,

分别于 0
.
3

、

0

.

7

、

l

、

2

、

3

、

4

、

6

、

9

、

一2
、

得药动学参数见表 3
。

与文献[2〕基本一致
。

14

、

24
h 抽取上肢静脉血 3nil 置抗凝管中

,

离

表 2 口服邃氛匹咤胶囊后血药浓度(
n
娜L)

时间(h)

0
.
67

0
.
510

0
.
554

1 1
.
5 2

.
0 3

.
0 4

.
0 6

.
0 9

.
0 12

.
0 14

.
0 泌

.
0

1
.
(双) 0

.
9印 0

.
722 0

.
驯6 0

.
171 0

.
1 15 0

.
082 0

.
05 9 0

.
以7 0

.
029

0
.
肠5 0

.
439 0

.
州2 0

.
1的 0

.
050 0

.
仆抖 0

.
025 0

.
0 24 0. 0 18 0. (XJ 7

xSD

表 3 邃氛匹 吮胶囊剂药动学参数
a
(h-

,

)

X 0

.

9 8()

S D 0

.
4 1 6

Ka (
h

一 ’

2

.

6 闭

1
.
655

V/ F (L )

20 1
.
3印

113
.
862

T1 那(h)

8
.
67 0
3
.
168

Cl泊(L )

83
.
7为

22
.
5左

lh坦义
(
h
)

1

.

2 3(J

0

.

5
%

山
lax(
n
妙l)

0
.
争(

0
.
439
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三
、

讨论

文献[31 用正 己烷提取血样
,

结果蛋 白沉

淀不完全
,

杂质峰多
,

干扰测定结果
。

本文采

用先加 1
.
5而 甲醇沉淀蛋 白后再用 1

.
5 % 异

丙醇正己烷提取的方法
,

效果较好
,

所得色谱

图杂质峰对唾氯匹吮测定无干扰
。

按文献闭方法流动相 中加入氨水时
,

由

于氨水杂质多
,

噪音干扰大
,

但不加氨水时
,

峰有拖尾现象
,

所以考虑加人正丁胺
,

但加胺

后
,

流 动相 pH 太高
,

对柱子有损坏
,

破 坏它

的固定相的硅烷键
,

加人少量冰醋酸后调节

pH 值则峰形较好
。
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盐酸丁长 因滴 眼液为局部麻醉药
,

临床 剂户1改用永停滴定法
,

用重氮化测定含量
,

常用于测量眼压
、

角膜异物剔除和眼科手术 限于仪器条件
,

目前还难以普及
。

因此
,

作者

前表面麻醉等
。

1 呢心年版《中国医院制剂规 研究了紫外光谱法测定含量和薄层法定性鉴

范》[
’〕采用以氯仿

一 乙醇 (l
:1)作溶剂

,

用碱 别
,

便于普及
。

本法操作简便
、

快速
,

定量准

量法测定含量
,

缺乏专属性
,

终点变化迟 缓
。

确性和定性专属性均好
。

1
99

5 年 版 (中国 医 院制 剂规 范》(西 药制 一
、

仪器与药品

—
(一 )仪器

,

浙江嘉兴市药品检验所


