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加 �
�

� � �� � � 盐酸稀释至刻度为空白
, 另一

份加水稀释至刻度为样品
,

于 �� � � � 波 长

处测定差示吸收度
,

代入回归方程计算含量

及其回收率
,

结果见表 �
。

表 � 回收试验结果
� ‘

目
‘

山
‘ � 二 � , 几 ‘� ‘二, ‘ 二口

一
二 �、‘‘口 �

�
‘� � 口� � � � � 洲曰 � � , 翻� � � � 目� � 二 � � � � � � � � � � � � � 当

� ‘� � ‘动� , � � � ‘� ‘ � � ‘‘口 』 二巴 � 习

序号 投入量
�卜� � � ��

��� 得量
�召� � � ��

回收率
�� �

附图
�

差示吸收光谱
, · ·

…洗必 泰 —麻黄素

魂

弓

� 土 � �

� �
。

弓�

���
�

�土

�� �
。

� �

� �
�

立�

��
。

� � 士 �
�

�弓�

�� �
�

��

�� �石
�

八�一一

���几���
月
任口勺州�

��‘即‘自刃汀‘��
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� � � �� ,

精密称定
,

置 �� � � �量瓶中
,

加水溶

解并稀释至刻度
,

摇匀
。

精密量取 �
�

�
、

�
�

。
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

� 和 �
�

� � �各两份
,

分 别置

� � � �量瓶中
,

一份加 �
�

� � �� � � 盐酸稀释

至刻度为参 比溶液 � 另一份加水稀释至刻度

为样品溶液
。

分别以相应 的参 比 溶液为空

白
,

于 � � � � � 波长处测定各样品溶液的差

示吸收度
。

结果表明
,
醋酸洗必泰的浓度在

� � �� 卜� � � �范围内线性关系 良好
,

其回归

方程为 �

� � � �
。

� � �  � 一 �
�

� �  ! � � �
�

� � � �

�
�

回收试验

按处方分别配制己知准确浓度的洗麻滴

鼻液 � 份
,

精密量取其 �
�

� � �各两份
,

一份

�
�

样品测定 、

按回收试验方法进行测定
,

然后将测定

的差示吸收度代入回归方程计算含量
。

讨论与小结

�
�

本法利用两者水溶液和酸性溶液 的

吸收度之差 �刁� �
,

有效地排除了盐酸麻黄

素对醋酸洗必泰的干扰
,

方法简便
,

结果准

确
。

�
�

差示分光度法测定时
,
�

量取
、

稀释要

准确
,

以保证样品液与参比液浓度一致
,

否则

易产生误差
。

�
�

洗麻滴鼻液中盐酸麻黄素仍 用 旋 光

法测定含量
。

参 考 文 南足

〔� 」 中国人民解放军药品制剂规范
�

��肠 � 招�

一种快速简便同时测定扑痈酮
、

笨巴比妥的 封�� � 法

海第二人民医院中心实验宋 任克勤 黄安铭

扑痛酮 �� � �� � � � � 。� 简称 �� � 是一临

床应用已 �� 余年的老药
,
有类似苯 巴比妥的

抗癫痛作用
。

主要用子苯巴比妥
,

苯妥英钠

不能控制的癫病大发作
,

也可作为精神运动

性发作的辅助药物
。

由于扑痛酮的动力学可

明显地受其他抗癫痛药 特 别是苯 妥英的影
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响
,

且它的一个主要代谢产物苯巴比妥 ��� �

有同样的抗癫痛作用
。

因此
,

目前
�

以 �� �

和 �� 的监测为主而达到个体化用药的 目的

尤为重要
。

检测扑病酮方法众多
,

一般以气相色谱

�� �  
,

高效液相色谱 �� ���  和酶 免疫

�� � �� �等
,

而方法的分析条件较苛刻
,

提取

药物操作过程繁琐
,

内标物难以得到
。

为配

合临床精神科药物监测需要
,

设计了快速
、

简

便的测定扑痛酮
,

苯 巴比妥的方法
,

血清可直

接以乙睛沉淀蛋白
,

进样
,

内标物系一般化合

物
“

苯乙酮
” 。

现报告如下
�

一
、

仪器与试药

�笙 �姗
� � �。型 � ��� 仪

, �韶 可变波

沃 � � 检测器
, � �� 型 数据处 理 记 录 仪

,

� � �
,

一�� 高速台式离心机
。

标准品
,

扑痛酮原料 �上 海黄河 制 药

厂 �
,

苯 巴比妥原料 �中国医药公司上海分公

司�
。

内标物
�
苯 乙酮 �上海试刘一厂 �

。

试

刘
�

甲醇
、

乙睛 �均为色谱纯 �
。

二
、

实验方法

�
。

色谱条件
�

色谱柱 � �� ��  � �汀。 � � ��卜� 功�
�

� �

�� � � � � 流动相甲醇
�
水 �� �

� � �� � 流 速

�
。

� � ��皿�二
,

进祥量 � � 件�
。

检坝�
� � � � � � � �

�

� � � � ��

召
�

血清样品的处理及分析

精确吸取正常人血清 ��� 时
,

置 � � �聚

四氟乙烯塑料离心管内
,

「

加入 �� 时 流动相

�内含 ��� � � �
�

� � 林盯� �
,
�� � � �

�

� � 件� �

� �
,

相当于血浓 �� � 为 � �
�

� � � 卜刁��
,
��

为 � �
�

�� � 林� � � �� 混匀
,

再加入含内标物苯

乙酮 ��
�

� � 卜、� � � ��乙睛液 � � � 林�
,

血清与乙

睛之比为 � � � ,

在旋涡混匀器混匀 � 而
� ,

以

� �    �� ��
� 离心 �� � ��

,

同时做空 白血清
,

取上清液 �� 口
,

进样
。

见图 � 色谱峰
。

�
�

血药标准曲线建立

精确配制 � 只 �� � �容量瓶贮备液 �流

动 相为 溶媒 � 内含 ��� 分别 为 ��
�
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尽酬m l
,

依次吸取上述各贮备液 10时
,

平行做
3份

,

置190 时正常人血清中
,

使 P R M 血浓

分别为 1.5 21 ,
3

.
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,
6

.
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,
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.

1 6 8
,
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.
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‘:酬nll
,
P B 血浓分别为2

.
506 ,

5
.

0 1 1
,
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.
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,

2 0
.

0 4 4
,

4 0
.

0 8 8 件岁m l
,

加入含内标苯乙酮乙

睛液 40 0妞
,

按上法处理
,

进样
。

得到 PR M

及 P B 标准曲线
。

三
、

实验结果

表 1 P R M
、

P B 标 准曲线刚定(n = 3)

血浓(拼g / m l ) 比值
. C V %
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。
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O
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弓2毯

1
.
生9

0
。
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样 日
:
峰高八勺标峰高 之 仇 X 士S D 浓 度 单 位为

卜g / m l
。

以标准品浓度为 X
,

样品峰高与内标峰

·

经验交流
。

治疗手足皱裂的验方

解放军 201 医院药局 王敏 关玉华

每年入秋后不少人手足教裂
,

苦不堪言
,

笔者推荐的一个验方经多年使用
,

屡试屡灵不妨

一试
。

取大 口带盖玻 瓶一个大小随意
,

放入甘草2/3瓶
,

加9弓% 乓醇至满瓶密闭浸泡二周左右
,

例出浸泡浓(必要时过滤)
,

加入等量甘油混合均匀
。

每日用此手油均匀涂擦患处数次即可
。
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高的均值比为 Y
,

回归作图(图略)
,

P R
M 线

性范围为 1.521 ~ 24
.
33 3 件g/ m l

,

回归方程

为Y = 0
.0385 士0

.
06157 X

,

相 关 系 数 r=

0.9996
。

P B 线性范围 为 2
.5 06~ 40

.058 件g

/ m l
,

回归方程 为Y
二 o

.
n 53

+ 0
.
0 5 9 3 O X 相

关嗓数 r
= 0.9996

。

四
、

精密度试验

1
.
日内精度及 回收率 在同一 日不 同

时间内配制两种常用不:同浓 度 P R M 及 PB

血清液
,

分别做 5份
,

结果见表(2 )
。

表 2 P R M
、

P B 的 日 内测 定结果

定
。

六
、

结论

通过实验结果表明
,

本方法对测定血中

扑痛酮
、

苯 巴比妥有较广的线性范围
,

线性 良

好
,

精密度及回收率较高
,

专一性强
,

特别

是样品的预处理过程简单
,

快速
,

内标物易

得
,

对医院开展临床监测尤为适用
。

流动相

仅为甲醇与水
,

呈中性
,

无易损耗仪器的盐类

投 入 量
(拼g / m l )

X + S D

P R M

6
·

0 3 生] 6
·

o 立0 士 o
·

3 2 ; 土

1 2
.
1 68 112

.
住、 o 士。

,

3 .1 8 2

5

。

4 1 {
9 3

.

7 8

2

。

8 1

1 0

,

0 2 2 工0
.
工〕2 士 0

.
30 生8

P B

2 0
.
0通吸

3
。

0 1

2

。

5 0

1 0 1

.

9 9

1 0 0

。

8 9

1 0 1

。

8 6

2

.

日间精度及回收率

在 5 天内配制两常用浓度血清液
,

每一

浓度测 5 份
,

同时算出回收率
,

结果见 表 3
。

表 3 P R M
、

P
M 的 日间测 定结果

C V (% )

3。 2 7

5

.

1 2

弓
.
7 3

6 .0 1

回收率(% )

JO工。 4 弓

9 9
。

4 1

工a 乞
.66

10 2
.
74

五
、

方法专一性试验

对几种常用抗癫痈药物在本色谱条件下

作测定
,
其保留时间如下

:
扑痛酮 7

.75 ,

苯妥

英 18
.76 ,

卡马西平 25
.61 ,

苯巴比妥 11
.59 ,

氯硝安定 20
.58 ,

安定无峰
。

由试验可知
,

苯妥英
,

卡马西平
,

氯硝安

定保留时间均不干扰本法测定
,
且灵敏度极

低
,

故本法仅适用于扑痛酮
,

苯巴比妥的测

A 空白血清图谱 1. 扑病酮血峰

B 标准血清图谱 2. 苯巴比妥血峰

C 病人血清图谱 3. 苯乙 酮 (内标)峰

图 1 色谱峰
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缓冲液
,

故对延长色谱柱使用寿命起到较大

的作用
,

因此不失为是医院开展临床药物监

钡J的好方法
。

参 考 文 献

陈刚等
.
治疗药物监测

.
人民军医出版社
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革取一硫氰亚铁按比色法测定紫河车总磷脂含量

南京中医学院 许益 民 李云 乔
静

蒋 星
朴

.且了.....‘,1.子卜..
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l
�
门

八衬
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、、曰n
U

、、工户巨

紫河车为健康人的 干 燥胎盘
,

具 有 补

气
、

养血
、

益精等功效
,

为著名的补益中药
。

Si
n

沙 曾于 1972 年报道过新鲜胎盘 的磷脂

组成〔‘] , 本实验主要分析其干燥品
‘

的总磷脂

含量
。

以往测定总磷脂成分含量的方法大多

以测无机磷含量为分析 基 础
,

如铝蓝 比色

法1
2」和等离子体发射光谱法 (l C P )[sl

。

它们

都需要用强酸{加热消化 处
甲
理

,

因而操作繁

琐
,

另外铝蓝 比色法测定干扰因素较多l4]
,

而

IC P 法则需要特殊仪器
。

我们参照了 Ste w
-

a rt 报道的总磷脂硫氰亚铁按 比色法间
,

根据

磷脂类成分与硫氰亚铁钱可形成溶于氯仿的

有色复合物原理
,

改进并设计了紫河车总磷

脂含量的测定方法
,

操作简便快速
,

效果也较

好
。

一
、

仪器与试剂

721 型分光光度计 (上海分析仪器厂)
,

日本岛津 U V 300O 型紫外分光光度计;10 m l

具塞刻度试管;磷脂酞胆碱标准品Ph os ph a -

tid y le h o lin e(P C )为美国 519服公司产品;

F oleh 试剂
,

氯仿
:
甲醇石

( 2
:
i )

; 0
.
1
mo

l/ L 硫

氰亚铁按液
:
称取三氯化铁 (F eCI

。·
6 H 月)

2了. 0 3 9 和硫氰酸钱(N H
;SC N )30

.4 9 ,

溶于

少量蒸馏水后稀释至 1000 m l
,

该液在 室温

下可稳定数月
;
紫河车为市售品

,

经本院中药

鉴定教研室王永珍副教授鉴定
。

二
、

实验方法与结果

1. 吸收光谱 的刚 定 精密称取磷脂酞

胆碱标准品 16 m g 于 100 m l容量瓶 中
,

加

氯仿溶解并定容为标准液
。

精密吸取标准液

0.3 m l于 io m l具塞 试 管 中
,

加 入 氯 仿

2.7 m l和显色液 3
.o m l

,

振混 l m in
,

离心后

吸弃上相液
,

吸取下相液于紫外分光光度计

上在 400 ~ 600n m 波长范围内扫描
。

另取样

品液同上述方法操作并扫描
,

结果表明二者

均在 470 nm 处有最大吸收
,

见图 1
。

紫汀车

400 500

图 1 吸收尤谱 图

*浦;院巾咨害系 3了级实习生
‘

2

.

标准曲线的绘制 精密吸 取标 准液

0.G ,
0

.

0 5
,

0

。

1 0
,

0

。

2 0

,
0

.
3 0

,
0

.

4 0
,

0
。

5 0

,

0

.

6 0
, 。
.
7

,
0

.

8 m l 于 10 m l具塞试管中
,

分别

加入氯仿液使总量为 3
.0 m l

,

再加入显色液

3 m l
,

振混 2 m in 后离心
,

吸取下相液于 72 1

型 分光光度计 470 nm 处比色测定
,

以 空自


