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临床医药

高效液相色谱法测定血浆中西咪替丁的含量
童立年

（浙江省舟山市人民医院药剂科，浙江 舟山 #$!"""）

摘要：目的 建立高效液相色谱法测定血浆中西咪替丁的含量。方法 采用 %&’()*+&, -$. 柱 / 01" (( 2 34 ! ((5 1 !(6为色谱柱，以甲醇 7 水

（#1 8 !1）为 流 动 相 ，流 速 $ (9 : (&*，检 测 波 长 001 *(。结 果 西 咪 替 丁 线 性 范 围 为 1 ; 01 !< : (9/ ! = "4 >>> .5 " = 1 6，平 均 回 收 率 为

（$"04 1 ? "4 1!）@ ，#$% = "4 A>@ （" = 1 6。结论 该方法操作简便、结果准确、重现性好。
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表 $ 西咪替丁精密度试验结果

加入量

（!< : (9）

西咪替丁是一种 B0 受体阻滞剂，具有较强的抑制胃酸分泌的

作用，临床上应用较广泛，其含量测定的方法较多 C $ 7 # D，0""1 年版

《中国药典》对其高效液相色谱 /BE9-6法的测定方法有具体规定。

笔者参考文献 C 3 D，拟采用 BE9- 法测定其人体血浆中的含量。

% 仪器与试药

FE!$ 型电子天平（德国）G %H!1" 型紫外分光光度仪（FIJK(’*
公司）G 高效液相色谱仪（FIJK(’* 公司）；LM 7 1""N 型医用超声波

清洁器（昆山市超声仪器有限公司）；FIJK(’* 低温离心机。西咪替

丁原料药（捷森科技发展有限公司）；西咪替丁标准品（中国药品生

物制品检定所）G 甲醇（色谱纯）；乙腈（色谱纯）；注射无菌用水；其

他均为分析纯。

& 方法与结果

!" # 色谱条件

色谱柱O %&’()*+&, -$. 柱 / 01" (( 2 34 ! ((5 1 !(6；流动相：甲

醇 7 水（#1 8 !1）；检测波长：001 *(；柱温：室温；进样量：0" !9。

!" ! 血浆样品处理

精密称取西咪替丁标准品 1" (<5 用甲醇定容至 $"" (95 作为

贮备液。精密吸取 $" (9 西咪替丁贮备液5 置 $"" (9 量瓶中5 用甲

醇定容至刻度，配制成质量浓度为 0" !< : (9 的西咪替丁溶液。分

别取血浆样品 1"" !9 两份5 置干燥离心管中，一份加入 34 1 (9 甲

醇，一份加入西咪替丁贮备液 34 1 (9，旋涡振荡 #" +，离心 1 (&*
/$0 """ P : (&* 6，分别取上清液 5 进样 0" !9，记录色谱图。结果表

明，西咪替丁的保留时间为 .4 #!> (&*，与空白血浆杂质分离良好

（见图 $）。

!" $ 标准曲线绘制

精密吸取西咪替丁贮备液 $4 ""5 04 ""5 #4 ""5 34 ""5 14 "" (9，置

$" (9 量瓶中用甲醇定容。分别进样 0" !9，测定并记录峰面积及

色谱图。以西咪替丁的峰面积为纵坐标、溶液质量浓度为横坐标进

行线性回归，计算得回归方程为 & = $4 $$3 1 ’ Q "4 0>$ 3，! = "4 >>> .
（" = 1）。结果表明，西咪替丁线性范围为 1 ; 01 !< : (9。

!" % 精密度试验

精密配制 # 个质量浓度（1，$1，01 !< : (9）的西咪替丁溶液，将

每个质量浓度各测定 1 次，计算 # 个质量浓度的 #$%，得日内精密

度；每天各测定 $ 次，连续 1 R，得日间精密度。结果见表 $。

!" & 加样回收试验

取已知含量的西咪替丁甲醇液 "，$，$4 1，0 (9，置试管中，加入

空白血浆 1"" !95 用 34 1，#4 1，04 1 (9 甲醇使其成为空白对照及

低、中、高 # 个质量浓度的血浆，混匀，离心 1 (&*（$0 """ P : (&*），

取上清液进样 0" !9，连续 1 次，测定样品峰面积。结果西咪替丁

低 、中 、高 # 个 质 量 浓 度 的 平 均 加 样 回 收 率 分 别 为 $"04 !3@ ，

$"$4 !>@ ，$"#4 $A@ ，#$% 分别为 "4 !A@ ，"4 #.@ ，"4 3>@ ，表明方

法回收率良好。

, 讨论

用 0"" !< : (9 的西咪替丁溶液，照紫外分光光度法在 0"" ;
#"" *( 波长范围内进行扫描，结果西咪替丁在 001 *( 处有最大

吸收，故选择 001 *( 为检测波长。用甲醇 7 水（01 8 A1）作为流动

相 C1 7 ! D，西咪替丁 (S T 0" (&*，且峰拖尾现象严重；以甲醇 7 水（#" 8
A"）作为流动相，(S = >4 .01 (&*，与溶剂峰吸收相互干扰；以甲醇 7
水（3" 8 !"）作为流动相，(S = $4 .31 (&*，出峰时间过早，与溶剂峰相

互干扰；以甲醇 7 水（#1 8 !1）作流动相，(S = $04 ##，能与溶剂峰分

开，且峰形较好，柱效好。故选用甲醇 7 水（#1 8 !1）为西咪替丁流动

相。原拟用乙腈 7 水作为流动相，但它与甲醇 7 水作流动相时在分

离上无太大差别，考虑乙腈为剧毒液体，故本文采用甲醇 7 水作为

流动相。在加样回收试验中，空白血浆在药品出峰时间无干扰。预

试验中用乙醇沉淀蛋白比甲醇效果好，但乙醇作为溶剂会干扰西

咪替丁，故本文采用甲醇为沉淀剂。

试验结果表明，本法回收率较好，结果稳定，血浆对测定无干

扰，且简便易行、重现性好、准确度高，故作为血浆中西咪替丁的含

量测定方法。
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