
3 q3  同时含三羟甲基氨基甲烷 !乙二胺四乙酸二钠钙

u种辅料的碘海醇注射液 o不仅在灭菌时显示良好的稳

定性 o在室温存放时也极为稳定 o室温存放 u 年 o该注

射液 ³� 值 !碘离子浓度 !含量无明显变化 o各项指标均

符合质量标准要求 o说明选用这 u 种辅料较为合理 ∀

根据以上实验结果 o我们选择了三羟甲基氨基甲烷 !乙

二胺四乙酸二钠钙作为碘海醇注射液的辅料 o其含量

分别为 t qu°ªr°̄ 和 s qt°ªr°̄ ∀
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离子对 ΡΠ2ΗΠΛΧ法测定人尿中的左氧氟沙星

徐  庆  姚彤炜  蒋惠娣k杭州 vtssvt 浙江大学湖滨校区药学院l

  左氧氟沙星k�̈√²©̄²¬¤¦¬± o�∂ ƒ÷l是第 w 代喹诺酮

类药物 o其抗菌谱广 o作用强 o目前广泛用于治疗呼吸

道 !泌尿道 !肠道 !皮肤 !关节等多种系统的感染 ∀人尿

中 �∂ƒ÷ 的测定方法目前国内外已有紫外分光光度法 !

�°�≤2荧光检测法 o微生物法 !及高效液相色谱法≈t ∗ w  o

本实验采用离子对 � °2�°�≤ 法测定尿药中 �∂ƒ÷ 的浓

度 o并建立了含中草药黄芪 !黄芩的 �∂ƒ÷ 尿药浓度测

定方法 ∀方法简便 o专属性好 o结果可靠 ∀

1  试药与仪器

左氧氟沙星片k批号l o左氧氟沙星标准品k纯度 �

|| h l均为浙江新昌制药厂产品 o黄芩 o黄芪购自浙江

中医学院药房 o磷酸二氢钾 o四丁基溴化铵 o甲醇为色

谱纯或分析纯 ∀

�≤2ts�×∂ ° 高 效 液 相 色 谱 仪 k日 本 岛 津 l o

≥°⁄ts�∂ °型紫外检测器 o分离柱 �⁄≥ ktx¦° ≅ w qy

°°�⁄l o�°°∞� 色谱数据处理机 ∀

2  实验方法与结果

2 q1  标准溶液的配制  精密称取 �∂ƒ÷ 适量 o以甲醇

为溶剂配成 t°ªr°̄ 的标准储备液 o于冰箱内 w ε 保存 o

用时以流动相稀释成不同浓度的标准溶液 ∀

2 q2  �°�≤ 色谱条件  流动相 }甲醇2s qst� 磷酸盐缓

冲液2s qx� 四甲基溴化铵kusΒ{sΒwl ~流速 s q{ ∗ t qs

°̄ r°¬± ~检测波长 }u|w±° ~进样量 usΛ̄ ∀

2 q3  �∂ƒ÷ 标准曲线的制备  分别精取 �∂ƒ÷ 储备液

置 {支具塞离心试管中 o加入流动相 o配成含量为 tu q

x ous qs oyu qx otux ouss ovss oxss 和 zssΛªr°̄ �∂ ƒ÷ 甲

醇液 o取 usΛ̄ 在上述色谱条件下进样测定 o得到相应峰

面积kΨl对 �∂ƒ� 浓度( Ξl进行线性回归 o得回归方程 }

Ψ� v{z{y .w Ξ p tt{zuu , ρ� s .|||x( ν � vl ∀线性范围

为 tu qx ∗ zssΛªr°̄ o检出限 us±ªr°̄ ∀

2 q4  精密度  分别精取空白尿样 t°̄ o各加入 �ƒ∂ ÷

标准溶液 o使其浓度分别为 tu qx otux oxssΛªr°̄ o每个

浓度各制备 x管 o样品经 vxssµr°¬±离心 os qwxΛ°薄膜

过滤后进样测定 o计算日内差异 o每天重新配制 v个浓

度 o连续测定 x§计算日间差异 o结果见表 t ∀

表 1  精密度测试结果

测定间隔 加入浓度rΛª#°̄ p t 测得峰面积 加入浓度rΛª#°̄ p t 测得峰面积 加入浓度rΛª#°̄ p t 测得峰面积

s« tx qyv w{yzv{ tux qs wtx|{tt xss qs t|zvt|xu

t« tx qyv wxyy|z tux qs wuwssww xss qs t|y{u{v{

u« tx qyv wyv{{z tux qs wuvtzxu xss qs t|ytxwus

v« tx qyv ww|ust tux qs wvsuwut xss qs t|vzstys

w« tx qyu wwyysw tux qs wvsxu{s xss qs t|w{wtvy

ΡΣ∆ v qw| h t quy h s qzy h t

s§ tx qyv w|{sxx tux qs wtx|ztt xss qs t|ytwxus

t§ tx qyv wvvztu tux qs wvzuuss xss qs t|ywzwvs

u§ tx qyv w{tztw tux qs wvz|||y xss qs t|szzvww

v§ tx qyv wzuyyu tux qs wu{uxts xss qs ustxv{{u

w§ tx qyu wwwuvw tux qs wwu{z{x xss qs ust{xs|y

ΡΣ∆ x qzt h u qwx h u qvt h
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2 q5  样品回收率精密吸取 �∂ƒ÷ 标准溶液 o加入到空

白尿样中 o配制成浓度为 tu qx otux 和 xssΛªr°̄ 的

�∂ƒ÷ 尿溶液 o进样测定 o峰面积与 �∂ƒ÷ 加到流动相

中测定出的峰面积相比 o计算绝对回收率 o结果见表 u ∀

表 2  回收率测定结果r ν � v

加和量

rΛª#°̄ p t

测得峰

面积

测得量

rΛª#°̄ p t

加样回收

率r h

平均回收

率r h

ΡΣ∆

r h

 tx qyv  w{yzv{

tx qyv wxyy|z tx qsy ? s qwv |y qvx

tx qyv ww|ust

tux qs wvxvuuz

tux qs wuwssww ttv q| ? t qzv |t qu |y quv ? w qu| w qwx

tux qs wuvtzxu

xss qs t|w{wtvy

xss qs t|vzstyy xsx qx ? v qt{ tst qt

xss qs t|ytxwus

2 q6  方法专属性  以空白尿样 !空白尿分别加 tssΛ̄

�∂ƒ÷ !黄芩 !黄芪 !空白尿 n �∂ ƒ÷ n 黄芪 !空白尿 n

�∂ ƒ÷ n黄芩k�∂ ƒ÷ 浓度为 usΛªr°̄ !黄芩 !黄芪均为 zª

生药加 ussª水提取液l分别测定 o结果见图 t ∀

图 1  

� p空白尿 ~� p空白尿 n �∂ ƒ÷ ~≤ p空白尿 n黄芪 ~⁄p空白尿

n黄芩 ~∞ p空白尿 n黄芩 n �∂ƒ÷ ~ƒ p空白尿 n黄芪 n �∂ ƒ÷

2 q7  受试者尿样的测定  健康志愿者 {名 o年龄 us ∗

wu岁 o平均 ux岁 o体重 wy ∗ xy®ªo平均 xt q{®ªo受试前

u周禁服任何药物 o试验时分别在 t o{ 和 tx§服用

�∂ƒ÷ 片 uss°ª!�∂ƒ÷ 片 uss°ª n 黄芩 zª!�∂ƒ÷ 片

uss°ªn黄芪 zªo�∂ ƒ÷ 用 uss°̄ 水送服 o黄芩和黄芪分

别用 uss°̄ 水煎煮服用 !收集 t ou ow oy o{ otu和 uw«尿

液 o准确记录尿量 o取适量依法测定尿浓度 o计算累积

排药量 ÷s ∗ uw
s o结果见图 v ∀

图 2  {名志愿者服用 �∂ƒ÷kt p系列 tl !�∂ƒ÷ n黄芩

ku p系列 ul !�∂ƒ÷ n黄芪kv p系列 vl后尿药排出量2

时间曲线

3  讨  论

本研究采用离子对 � °2�°�≤ 法测定健康人尿中

�∂ƒ÷ 的浓度 o并建立了中草药黄芪 !黄芩中测定 �∂ƒ÷

的方法 o实验采用甲醇2磷酸盐缓冲液ks qst� l2四丁基

溴化胺ks qx�l为 {sΒusΒw的比例作流动相 o�∂ ƒ÷ 与黄

芪 !黄芩 !杂质得到良好分离 o分离度 � t qx o线性范围

为 tu qx ∗ zssΛªr°̄ oρ � s q|||x o尿中回收率为 |t qu h

∗ tst qt h o测定波长为 u|w±° o在此条件下 o空白尿 !黄

芩 !黄芪对 �∂ƒ÷ 测定无干扰 ∀本方法简单快速 o专属

性好 o可用于左氧氟沙星 !左氧氟沙星与黄芩 !左氧氟

沙星与黄芪合用时的尿样进行药代动力学研究 ∀
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