
脂肪乳注射液 （c 14〜24 )

7. 5)-乙腈（25 : 75)为 流 动 相 ；检 测 波 长 为 195rnn;流速为每 

分 钟 1.5ml;柱 温 35℃ 。理论板数按氨基葡萄糖峰计算不小 

于 1500。

测定法取装量差异项下的内容物•混合均匀，研 细 ，精 

密称取适量（约 相 当 于 盐 酸 氨 基 葡 萄 糖 150mg)，置 50m l量 

瓶中.加乙腈-水（1 : 1)混合溶液适量，振摇使溶解并稀释至 

刻 度 ，摇 匀 ，滤 过 ，取续滤液作为供试品溶液；精 密 量 取 20/̂ 1 

注入液相色谱仪，记录色谱图。另取盐酸氨基葡萄糖对照品 

适 量 ，精密称定，用乙腈-水（1 : 1)混合溶液使溶解并定量稀 

释 制 成 每 1 m l中 约 含 3m g的溶液，同法测定。按外标法以峰 

面积计算，即得。

【类别】 消炎镇痛药。

【贮藏】 遮 光 ，密封，在阴凉干燥处保存。

脂肪乳注射液(c14〜24)

Zhifangru Zhusheye(Ci‘卜 24)

Fat Emulsion Injection(Ci4〜24)

本品系由大豆油（供注射用）经 乳 化 、均质制成的灭菌乳 

状液体。含大豆油应为标示量的95.0 % 〜105.0 % 。

【处方】

1 2 3 4 5

大豆油（供注射用） 100g 100g 2〇〇g 200g 300g

蛋黄卵磷脂(供注射用） 6g 12g 12g 12g 12g

甘油（供注射用） 25g 22g 22g 25g 16.7g

注射用水 适量 适量 适量 适量 适量

制成 1000ml 1000ml 1000ml 1000ml 1000ml

【性状】 本品为白色乳状液体。

【鉴别】 在含量测定项下记录的色谱图中，供试品溶液 

主峰的保留时间应与对照品溶液主峰的保留时间一致。

【检查】 p H 值 应 为 6.0〜 8 . 5 (处方 1〜 4)或 6.5〜 

9.0(处方 5)(通则 0631)。

乳 粒 取 本 品 ，照粒度和粒度分布测定法（通 则 09 8 2第 

三法），依法检查（采用基于米氏散射理论的激光散射粒度分 

布仪 ，如 Mastersizer 2000:建 议 参 数 为 吸 收 率 0、0.001或 

0.01，折 射 率 1.47〜 1.52,遮 光 度 5 % 〜 1 0 % ; 或其他适宜的 

仪器），或照动态光散射法检查（附 件 1)，体积平均粒径或光 

强 平 均 粒 径 不 得 过 0.5/im ;另 取本品，照基于单粒子光学传 

感技术的光阻法测定（附 件 2)，大 于 5p m 的乳粒加权总体积 

不得过油相体积的0 . 0 5 % 。

游 离 脂 肪 酸 用 内 容 量 移 液 管 精 密 量 取 本 品 15ml，加乙 

醇 60ml、水 30m l与 0.05mol/L 盐 酸 溶 液 1ml，摇 匀 ，作为供 

试品溶液；另 精 密 称 取 硬 脂 酸 28.5m g，置 100m l量 瓶 中 ，加

无水乙醇溶解并稀释至刻度，摇 匀 ，精 密 量 取 15ml，加乙醇 

45ml、水 30m l与 0.05mol/L 盐 酸 溶 液 1ml，摇 匀 ，作为空白 

溶 液 。照 电 位 滴 定 法 （通 则 0701 )，用 氢 氧 化 钠 滴 定 液  

(0.05mol/L )滴 定。按下式计算，每 1 g 大豆油中含游离脂肪 

酸不 得过〇• 07mmol。

游离脂肪酸=  [C X (V—VQ)+0.015] A 15X L )

式中 C 为氢氧化钠滴定液(0.05mol/L )的浓度，mol/L ;

V 为供试品溶液在第二等当点与第一等当点时消耗氢 

氧化钠滴定液(0.05mol/L )体积的差值，ml;

为空白溶液在第二等当点与第一等当点时消耗氢 

氧化钠滴定液（0.05mol/L )体积的差值，ml;

L 为大豆油的标示量，g/ml。

过 氧 化 值 精 密 量 取 本 品 适 量 （约 相 当 于 大 豆 油 1g)，冻 

干 或 60℃水浴减压蒸馏至除尽水分，加冰醋酸-三氯甲烷（3 : 

2)30ml(两种试剂临用前通入氮气或二氧化碳除去溶解氧） 

使残渣溶解。精密加饱和碘化钾溶液0.5ml，立即密塞，准确 

计 时 ，振 摇 1 分 钟 ，加新沸过的冷水 30m l与 淀 粉 指 示 液 5ml， 

立即用硫代硫酸钠滴定液（0.01mol/L )滴定至上层水相紫蓝 

色消失，并将滴定的结果用空白试验校正。按下式计算，本品 

的过氧化值不得过6.0。

过氧化值 ̂ ( V,—V〇)X C X 100(V (V X L )

式 中 W 为供试品消耗硫代硫酸钠滴定液（0.01m ol/L)的体 

积 ，m l;

V。为空白试验消耗硫代硫酸钠滴定液（0.01m ol/L)的 

体 积 ，ml;

C 为硫代硫酸钠滴定液(0.01mol/L)的浓度，mol/L ;

V 为供试品的取样量，ml;

L 为大豆油的标示量，g/ml。

甲 氧 基 苯 胺 值 精 密 量 取 本 品 10ml，置 250m l圆底烧 

瓶 中 ，冻干除去水分（或 加 无 水 乙 醇 20ml，于 60℃水 浴减压 / 

蒸馏除去水分。 自“加 无 水 乙 醇 20ml”起 ，依法再重复操作 

三次除尽水分）。取 残 渣 ，加异丙醇-异辛烷（2 : 8)适量使溶 

解 并 定 量 转 移 至 25m l量 瓶 中 ，用 上 述 溶 剂 稀 释 至 刻 度 ，摇 

匀 ，取 12m l置 离 心 管 ，加 无 水 硫 酸 钠 2.0g ，振 摇 1 分 钟 ，离 

心 （每 分 钟 4 0 0 0转 ）1 0分 钟 ，取上清液作为供试品溶液。精 

密 量 取 5ml，置具塞试管中，精 密 加 冰 醋 酸 1ml，密 塞 ，摇 匀 ， 

以异丙醇-异辛烷（2 : 8 )为 空 白 ，照紫外 -可见分光光度法  

(通 则 0401)，在 350n m 的 波 长 处 测 定 吸 光 度 （A d ;另精密 

量取供试品溶液与异丙醇-异辛烷（2 : 8)各 5ml，分 别 置 甲 、 

乙两支具塞试管中，各 精 密 加 0 . 2 5 %  4-甲氧基苯胺的冰醋 

酸溶液（临用新制）1ml，密 塞 ，摇 匀 ，立 即 准 确 计 时 ，于 23 ℃  

± 3 ℃避 光 放 置 约 8 分 钟 ，同 法 分 别 测 定 ，读 取 1 0 分钟时的 

吸 光 度 A ^ A 2。按 下 式 计 算 ，本 品 的 甲 氧 基苯胺 值不得过

5. 0〇

甲 氧 基 苯 胺 值 =2 5 \ 1 . 2父 （八1-八 2—八。）八^父 [)

式 中 A ,为供试品溶液反应后的吸光度；

八2为空白溶液反应后的吸光度；
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脂 肪 乳 注 射 液 （Cu~2J

A 。为供试品溶液未反应的吸光度；

V 为供试品的取样量，ml;

L 为大显油的标7K量 ，g/ml;

1. 2 为 加 入 4-甲氧基苯胺的冰醋酸溶液后的溶液稀释 

因子。

脂 肪 酸 组 成 取 本 品 适 量 （约 相 当 于 大 豆 油 0.2g )，置具 

塞试管中，加 乙 醚 10ml，摇 匀 ，加无水硫酸钠 5g ，摇 匀 ，静置分 

层 ，取 乙醚层溶液 5 ml，加 至 桂 胶 柱 内 （桂 胶 孔 径 6nm，110 ℃  

活 化 1 小 时 ，装 填 高 度 为 1.5cm，直 径 为 1.5cm，使用前用少 

量乙醚润湿），以每分钟 5〜1 0滴的流速通过柱，收集流出液， 

挥 干 ，加 正 庚 烷 5m l使 残 留 物 溶 解 ，取 1ml，加二甲基碳酸酯 

与 0.5mol/L 甲醇钠溶液各 1ml，充 分 混 合 1 分 钟 ，加 水 7ml， 

摇 匀 ，取上清液作为供试品溶液；另精密称取己酸甲酯、辛酸 

甲酯、癸酸甲酯、月桂酸甲酯、十四烷酸甲酯、棕 榈 酸 甲 酯 、棕 

榈油酸甲酯、硬 脂 酸 甲 酯 、油 酸 甲 酯 、亚 油 酸 甲 酯 、亚麻酸甲 

酯 、花 生 酸 甲 酯 、二十碳烯酸甲酯与山嵛酸甲酯对照品各适  

量 ，加 正 庚 烷 溶 解 并 稀 释 制 成 每 1 m l中 含 上 述 对 照 品 各  

O. l m g 的溶液，作为对照品溶液。照气相色谱法（通 则 0521) 

试验，用键合聚乙二醇为固定液的毛细管柱（30m X 0.25mm， 

0.25^n)，起始温度为 180℃ ，维 持 8 分 钟 ，以每分 钟 10℃的速 

率 升 温 至 225℃ ，维 持 1 5 分 钟 ；检 测 器 温 度 为 280℃ ;进样口 

温 度 为 250 ℃  ;载气流速为每分钟 1ml。取 对 照 品 溶 液 l /i l 注 

人气相色谱仪，记录色谱图，各色谱峰的分离度应符合要求。 

再取供试品溶液 1W注人气相色谱仪，记录色谱 图，按面积归 

一化法计算。碳 链 长 度 小 于 1 4 的饱 和 脂 肪 酸 不 大 于 0.1 % ， 

十四烷酸不大于 0 . 2 % ，棕 榈 酸 应 为 9 . 0 % 〜 1 3 . 0 % ，棕榈油 

酸 不 大 于 0.3 % ，硬 脂 酸 应 为 2.5 % 〜 5.0 % ，油 酸 应 为  

1 7 . 0 %〜 30.0 % ，亚 油 酸 应 为 4 8 . 0 % 〜 58.0 % ，亚麻酸应为 

5 . 0 % 〜1 1 . 0 % ,花 生 酸 不 大 于 1 . 0 % ，二 十 碳 烯 酸 不 大 于  

1 . 0 % ，山嵛酸不大于 1 . 0 % 。

溶血磷脂酰胆碱与溶血磷脂酰乙醇胺必要时适当调整  

浓度及进样体积，使检测灵敏度满足定量测定的要求。精密 

量 取 本 品 1ml，置 10m l量瓶中，用正己烧-异丙醇（1 : 2)稀释 

至刻度，摇 匀 ，作为供试品溶液；另取溶血磷脂酰胆碱与溶血 

磷 脂 酰 乙 醇 胺 对 照 品 各 适 量 ，精 密 称 定 ，加正己烷-异丙醇 

(1 : 2)溶 解 并 分 别 定 量 稀 释 制 成 每 1 m l中含溶血磷脂酰胆 

碱 40/i g 、80/i g 、120畔、200畔、400/i g 和 溶 血 磷 脂 酰 乙 醇 胺  

12.5Mg 、25/i g 、37.5Mg 、62.5吨 、1 2 5叫 的 溶 液 ，作为对照品溶 

液 （1)、（2)、（3)、（4)、（5)。照高效液相色谱法（通则0512)试  

验 ，用桂胶为填充剂 （ Alltima Silica 250m m X 4.6mm，5pm 或 

效 能 相 当 的 色 谱 柱 ）；以甲醇-水-冰醋酸-三乙胺（85 : 15 : 

0• 5 : 0.15)为流动相 A，正己烷-异丙醇-流 动 相 A(20 : 48 : 32) 

为流动相 B;流速为每分钟 1.0ml;按 下 表 进 行 梯 度 洗 脱 ；检测 

器为蒸发光散射检测器（参 考 条 件 ：雾化气为氮气或压缩空  

气 ，雾化气流速为每分钟 1.5L ，漂 移 管 温 度 为 75℃ );柱温为 

40℃ 。取溶血磷脂酰乙醇胺对照品，加三氯甲烷-甲醇（2 : 1) 

溶 解 并 稀 释 制 成 每 1 m l中 约 含 l m g 的 溶 液 ，取 0.2m l与供

试 品 溶 液 1ml，混 匀 ，作 为 系 统 适 用 性 溶 液 ，取 20pd注入液 

相 色 谱 仪 ，溶 血 磷 脂 酰 乙 醇 胺 峰 与 相 邻 峰 的 分 离 度 应 符 合  

要 求 。精密量取对照品溶液（1)、（2 )、（3 )、（4 )、（5)各20/儿 

分 别 注 入 液 相 色 谱 仪 ，记 录 色 谱 图 。以对照品溶液浓度的  

对 数 值 与 对 应 峰 面 积 的 对 数 值 计 算 线 性 回 归 方 程 ，相关系 

数 应 不 小 于 0.99;另精密 量 取 供 试 品 溶 液 20μl，注入液相色 

谱 仪 ，记录色 谱 图 ，由回归方程计算供试品中溶血磷脂酰胆  

碱与溶血磷脂酰乙醇胺的含量。本 品 每 1 m l中含溶血磷脂 

酰 胆 碱 不 得 过 2.Omg，溶血磷脂酰乙醇胺不得过 0.5mg。

时 间 （分 钟 ） 流 动 相 A( % ) 流 动 相 B( % )

0 3.5 96.5

10 22 78

22 90 10

27 90 10

28 3.5 96.5

34 3.5 96.5

磷 精 密 量 取 本 品 2ml，置坩埚中，加 氧 化 锌 2g ，缓缓炽 

灼至烟雾消失，将 坩 埚 置 600℃炽 灼 1 小 时 ，取 出 ，放 冷 ，加盐 

酸溶液（1— 2)10ml，缓 缓 加 热 至 沸 ，煮 沸 5 分钟使内容物溶  

解 ，用水定量转移至 l 〇〇m l量瓶中，用水稀释至刻度，摇 匀 ，作 

为供试品溶液；取所用试剂同法操作，作为 空 白 溶 液 ；另取磷 

酸二氢钾对照品约 0.135g ，精密称定，置 100m l量 瓶 中 ，加水 

溶解并稀释 至 刻 度 ，摇 匀 ，精 密 量 取 10m l置 100m l量 瓶 中 ， 

用水稀释至刻度，摇 匀 ，作为对照品溶液。精密量取对照品溶 

液〇1111、11111、21111、31111与51111，分别置251111量瓶中，依次分别 

加 水 10ml、钼酸铵硫酸溶液（取 钼 酸 铵 5g ，加 0.5mol/L 硫酸 

溶 液 100m l使 溶 解 ）1ml、对 苯 二 酚 硫 酸 溶 液 （取 对 苯 二 酚  

0.5g ，加 0.025mol/L 硫 酸 溶 液 100m l使溶解，临用新制 ） 1ml 

与 5 0 % 醋 酸钠溶液 3ml，用水稀释至刻度，摇 匀 ，放 置 5 分 钟 ， 

照紫外 -可见分光光度法（通 则 0401)，以 第 一 瓶 为 空 白 ，在 

720n m 的波长处分别测定吸光度，以测得的吸光度与其对应 

的浓度计算线性回归方程；另精密量取供试品溶液与空白溶 

液 各 10m l，分 别 置 25m l量 瓶 中 ，同 法测定，将两者吸光度的 

差值代入回归方程计算，并 将 结 果 乘 以 0.2276,即得。本品 

每 1 m l中 含 磷 （P )应 为 0• 2 0〜 0.26m g ( 处 方 1 )或 0.4 0〜 

0• 52mg(处方 2〜5)。

甘 油 精 密 量 取 本 品 2ml，加 1.3 % 高 碘 酸 钠 溶 液 50ml， 

搅 拌 1 分 钟 ，加 1，2-丙 二 醇 3ml，搅 拌 3 0 秒 ，照电位滴定法  

(通 则 0701)，用氢氧化钠滴定液（0. lmol/L )滴 定 ，并将滴定 

的结果用空白试验校正。每 1 m l氢 氧 化 钠 滴 定 液 （0. lmol/ 

L )相 当 于 9.21m g 的 C3 H8〇3。本 品 每 1 m l中含甘油应为 

15.0〜 18.4mg(处方 5)或 19.8〜24.2m g(处方 2、3)或 22.5 

〜27_ 5mg(处方 1、4)。

渗 透 压 摩 尔 浓 度 取 本 品 ，依 法 检 查 （通 则 0632)，渗透
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脂 肪 乳 注 射 液 （c 14~ 24)

压摩尔浓度应为 280〜370mOsmol/kg。

细 菌 内 毒 素 取本品，用 0. lmol/L 盐酸溶液调节 p H 值 

至 6.5〜7.5,依法检查（通 则 1143)，每 1 m l中含内毒素的量 

应 小 于 0.5E U 。

其 他 除 不溶性微粒外，应符合注射剂项下有关的各项 

规定（通 则 0102)。

【含量测定】 照高效液相色谱法（通 则 0512)测 定 。

必要时适当调整浓度及进样体积，使检测灵敏度满足定 

量测定的要求。

色 谱 条 件 与 系 统 适 用 性 试 验 用硅胶为填充剂；以正己 

烷-异丙醇-冰醋酸（98.9 : 1 : 0.1)为 流 动 相 ，检测器为蒸发 

光散射检测器(参考条件：雾化气为氮气或压缩空气，雾化气 

流 速 为 每 分 钟 2.5L 或 压 力 为 240kPa，漂 移 管 温 度 为 60〜 

70℃ )。取 大 豆 油 和 油 酸 各 10m g，置 50m l量 瓶 中 ，用流动相 

溶解并稀释至刻度，摇 匀 ，取 l 〇W注人液相色谱仪，记录色谱 

图 ，大豆油峰与油酸峰的分离度应大于2.0。

测 定 法 取 大 豆 油 对 照 品 约 0.19g ，精 密 称 定 ，置 100ml 

量瓶中，用正己烷-异丙醇（1 : 1)溶解并稀释至刻度，摇 匀 ，作 

为对照品贮备液（此液在一 20℃下 保 存 ，可 使 用 2 个 月 ）。精 

密量取对照品贮备液 2.0ml、2.5ml、3.0ml、3.5m l与 4.0ml， 

分 别 置 25m l量 瓶 中 ，用 流 动 相稀释至刻度，摇 匀 ，精密量取 

10^1，分别注入液相色谱仪，记录色谱图。以对照品溶液浓度 

的对数值与对应峰面积的对数值计算线性回归方程，相关系 

数应不 小 于 0.99;精密量取本品适量（约相当于大豆油 0.5〜 

0.6g)，置 50m l量瓶中，用正己烷-异丙醇（1 : 1)稀释至刻度， 

摇 匀 ，精 密 量 取 1ml，置 50m l量 瓶 中 ，加正己烧-异丙醇（1 : 

l )5ml，用流动相稀释至刻度，摇 匀 ，精 密 量 取 l 〇y ，注入液相 

色谱仪，记录色谱图，由回归方程计算大豆油含量。

【类别】 肠外营养药。

【规格】 （l)lOOml : 10g(大豆油）：1.2g (卵磷脂）

(2) 250ml : 25g (大豆油）：3g (卵磷脂）

(3) 500ml : 50g (大豆油）：6g (卵磷脂）

(4) 100ml : 20g(大豆油）：1.2g (卵磷脂）

(5) 250ml : 50g(大豆油）：3g (卵磷脂）

(6) 500ml : 100g (大豆油）：6g(卵磷脂）

(7) 100m l : 30g (大豆油）：1.2g (卵磷脂）

(8) 250ml : 75g (大豆油）：3g (卵磷脂）

(9) 250ml : 25g (大豆油）：1.5g (卵磷脂）*

(10) 500m l : 50g (大豆油）：3g(卵磷脂）•

(11) 250ml : 50g (大豆油）：3g(卵磷脂广

(12) 500ml : 100g (大豆油）：6g (卵磷脂）•

【贮藏】 25℃以下保存，不得冷冻。

曾用名：脂肪乳注射液

附 1 动 态 光 散 射 法

动 态 光 散 射 （ Dynamic Light Scattering，DLS)，也称光子

相关光谱 （ Photon Correlation Spectroscopy，PCS)。动态光散 

射 技 术 是 基 于 对 散 射 光 强 度 快 速 而 短 暂 的 波 动 进 行 分 析 ， 

这种波动是悬浮在液体中的粒子（包 括 脂 肪 乳 粒 ）由于随机 

布朗运动或扩散引起的。釆 用 合 适 的 检 测 器 （如光电倍增 

管 ），在 给 定 的 角 度 （如 90°)测 定 快 速 波 动 的 散 射 光 强 度 。 

由 散 射 光 强 度 数 据 计 算 得 自 相 关 函 数 ，通过适当的解卷积  

算 法 ，转 换 得 到 强 度 加 权 扩 散 系 数 的 近 似 分 布 。再通过  

Stokes-Einstein方程和经典（米氏）光散射理论计算小粒径乳 

粒的分布。

1. 对仪器的一般要求

具备（或不具备）样品自动稀释功能的合适的动态光散射 

仪 ，一般散射角设置为90°。取 1 0 0、2 5 0 和 400n m 的标准粒 

子（聚苯乙烯标准粒子或其他合适的微球体），每种粒子测定 

3 次 ，平均粒径的相对标准偏差应不大于1 0 % ，光强平均粒径 

和标准偏差应在可接受的误差范围内。

2. 测定方法

在 预 先 经 0.2/i m 孔径过滤器过滤并经超声脱气的水中， 

加入适量样品。缓慢搅拌得到均勻的轻微浑浊的混悬液。将 

仪器散射角度设置为 90°进行测定。只要卡方 U 2)拟合优度 

参数保持可接受的低值（视每台仪器的规格而定），样品的测 

试结果就是可接受的。

如果仪器中配有自动稀释系统，可直接将初始高浓度的 

样品注入仪器中，由仪器自动稀释至 适 合 的 浓 度 进 行 检 测 。 

需确保浓度不过高，否则会因为多重散射和液滴间相互作用 

产生假象。如果仪器不具备自动稀释功能，则需手动稀释(第 

一次至少稀释 1 0倍 ），然后装入一个插入式的样品池中。依 

据仪器规格及技术参数制定最佳的稀释方案，使待测样品池 

中的浓度能产生合适的散射强度以适于测定。

附 2 光 阻 法 测 定 乳 状 注 射 液 中 大 于 5 p m 的 乳 粒

乳状注射液中 5/x m 以上大乳粒的比例，可采用基于光阻 

(光消减）原理的单粒子光学传感技术进行测定。单个粒子通 

过狭窄的光感区时阻挡了一部分入射光，引起到达检测器的 

入射光强度瞬间降低，强度信号的衰减幅度理论上与粒子横 

截面（假设横截面积小于光感区的宽度），即粒子直径的平方 

成比例。用系列标准粒子建立粒径与强度信号大小的校正曲 

线 。仪器测得样品中乳粒通过光感区产生的信号，根据校正 

曲线计算出乳粒的粒径及加权体积。使用单粒子光学传感技 

术传感器时，需知道重合限与最佳流速。

1.对仪器的一般要求

将 仪 器 的 阈 值 设 为 1.8pm，上 限 为 5(^m 。分 别 测 定  

5pm、10/im 两 种 规 格 的 标 准 粒 子 ，每 一 种 标 准 粒 子 检 测 三  

次 ，所 测 得 的 标 准 粒 子 的 平 均 数 均 粒 径 的 相 对 标 准 偏 差 应  

不 大 于 1 0 % ，与 其 标 示 值 的 偏 差 应 小 于 1 0 % 。此 外 ，所测得 

的 每 毫 升 标 准 粒 子 的 数 目 应 在 标 准 粒 子 标 示 浓 度 的 ± 1 0 %  

以 内 。
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2.测定法

如果仪器配有自动稀释系统，直接用注射器或聚四氟乙 

烯 管 线 将 高 浓 度 的 样 品 注 入 仪 器 中 ，由仪器自动稀释至适  

合的浓度再进行检测；如 果 仪 器 不 具 备 自 动 稀 释 功 能 ，则需 

手动稀释（第 一 次 至 少 稀 释 1 0倍 ），在 预 先 经 0.2/i m 孔径过 

滤 器 过 滤 并 经 超 声 脱 气 的 水 中 加 入 适 量 乳 状 注 射 液 ，缓慢 

搅 拌 得 到 轻 微 浑 浊 的 均 匀 混 悬 液 。无 论 哪 种 稀 释 方 式 ，最 

终 粒 子 浓 度 均 应 低 于 传 感 器 的 重 合 限 。将 检 测 器 的 阈 值  

设 为 1. 8/im ，上 限 为 50 jLLm，测 定 样 品 ，每 个 样 品 测 定 3 次 。 

按 下 式 计 算 大 于 5 fxm的 乳 粒 加 权 总 体 积 占 油 相 体 积 的 百  

分 比 。

大乳粒％ = 测 得 的 大 于 5/u m 的乳粒加权总体积（ml) X 

稀释倍数 X 油 相 密 度 （g/ml)/[取样量（ml) X 油相标示浓度 

(g/100ml)]X 1 0 0 %

酒石酸溴莫尼定 

Jiushisuan Xiumoniding 

Brimonidine Tartrate

442.22

本 品 为 5-溴-6-(2-咪 唑 双 烯 氨 ）喹 噁 啉 L-酒 石 酸 盐 。按 

干燥品计算，含 Cu H1()BrN5 • C4H6〇6 不 得 少 于 99 . 0 %。

【性状】 本品为类白色至淡黄色结晶性粉末；无 臭 。

本品在水中溶解，在冰醋酸中略溶，在甲醇或丙酮中几乎

不溶。

比 旋 度 取 本 品 ，精密称定,加水溶解并定量稀释制成每 

1 m l中 约 含 20m g 的 溶 液 ，依 法 测 定 （通 则 0621)，比旋度为 

+  9.2。至 +  10.2。。

【鉴别】 （1)取 本 品 约 50m g，置 试 管 中 ，加 水 2m l使溶 

解 ，加氨制硝酸银试液数滴，水浴加热，即产生银镜。

(2) 取本品与酒石酸溴莫尼定对照品适量，分别加流动相 

制 成 每 1 m l中 约 含 50Mg 的 溶 液 ，照有关物质检查项下的方  

法试验，供试品溶液主峰的保留时间应与对照品溶液主峰的 

保留时间一致。

(3) 本品的红外光吸收图谱应与对照品的图谱一致(通则

0402)〇

【检查】 酸 度 取 本 品 〇• 2g ，加 水 10m l使 溶 解 ，依法检 

查 （通 则 0631)，p H 值 应 为 2.8〜3.8。

溶 液 的 澄 清 度 与 颜 色 取 本 品 0.2g ，加 水 10m l溶 解 后 ， 

溶液应澄清；如显浑浊，与 1 号浊度标准液（通 则 0902)比较， 

不得更浓；如显色，与 黄 色 3 号 或 黄 绿 色 3 号标准比色液（通
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则 090 1第一法•)比较，不得更深。

有 关 物 质 取 本 品 适 量 ，精密称定，加流动相溶解并稀释 

制 成 每 1 m l中 约 含 0.5m g 的 溶 液 ，作 为 供 试 品 溶 液 ；精密量 

取 1ml，置 200m l量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇 匀 ，作为对 

照溶液;精密量取对照溶液5ml，置 50m l量瓶中，用流动相稀 

释至刻度，摇 匀 ，作为灵敏度溶液；取本品适量，加磷酸盐缓冲 

液 （ pH 3.0)(取 磷 酸 二 氢 钾 2.7g ，加水适量使溶解并稀释至 

1000ml，摇 匀 ，用 磷 酸 调 节 p H 值 至 3.0)溶解并稀释制成每  

1 m l中 约 含 l m g 的 溶 液 ，取 2ml，置 25m l量 瓶 中 ，加 3 0 % 过 

氧 化 氢 溶 液 0.5m l，置 80℃水 浴 中 加 热 5 小 时 ，放 冷 ，用磷酸 

盐缓冲液 （ pH 3.0)稀释至刻度，摇 匀 ，作为系统适用性溶液。 

照高效液相色谱法（通 则 0512)试 验 ，用十八烷基硅烷键合硅 

胶为填充剂 （ Waters Xbridge C18，250mm X 4.6mm，5pm 或 

效能相当的色谱柱），以磷酸盐缓冲液（取 磷 酸 二 氢 钠 7.8g ， 

十二烷基磺酸钠 0.41g 与 三 乙 胺 1.0m l，加 水 1000m l溶解 )- 

乙腈（3 : 1)为流动相，检 测 波 长 为 246nm。取系统适用性溶 

液 20μl，注入液相色谱仪，调节色谱条件，使溴莫尼定峰的保 

留 时 间 约 为 1 0 分 钟 ；理 论 板 数 按 溴 莫 尼 定 峰 计 算 不 低 于  

2000,溴莫尼定峰与氧化产物峰（相 对 保 留 时 间 约 为 0.75)间 

的分离度应大于 6.0。取 灵 敏 度 溶 液 20W，注人液相色谱仪， 

主成分峰高的信噪比应大于 10。精密量取供试品溶液和对  

照溶液各20卩1，分别注入液相色谱仪，记录色谱图至主成分峰 

保 留 时 间 的 2 倍 。供试品溶液色谱图中如有杂质峰，单个杂 

质峰面积不得大于对照溶液主峰面积的0.6 倍 （0.3 % ) ，各杂 

质峰面积的和不得大于对照溶液主峰面积（0.5 % ) 。

残 留 溶 剂 取 本 品 适 量 ，精 密 称 定 ，加二甲基亚砜溶解  

并 定 量 稀 释 制 成 每 1 m l中 含 40m g 的 溶 液 ，作 为 供 试 品 溶  

液 ；另 取 甲 苯 、甲 醇 与 iV，N -二 甲 基 甲 酰 胺 各 适 量 ，精密称 

定 ，用二甲基亚砜定量稀释制成每 1 m l中 含 甲 苯 35.6/i g 、甲 

醇 120/i g、JV，JV-二 甲 基 甲 酰 胺 35.2叫 的 混 合 溶 液 ，作为对 

照品溶液。照残留溶剂测定法（通 则 0 8 6 1第 三 法 ）试 验 ，用 

5 % 二苯基-95 % 二甲基硅氧烷共聚物为固定相的毛细管柱； 

初 始 柱 温 35℃ ，保 持 5 分 钟 ，再 以 每 分 钟 3℃升 温 至 75℃ ， 

然 后 以 每 分 钟 35℃升 温 至 260℃ ，保 持 2 0 分 钟 ；进样口温度 

为 100℃ ，检 测 器 温 度 为 260℃ 。精密量取供试品溶液与对  

照 品 溶 液 各 1/xl，分 别 注 入 气 相 色 谱 仪 ，记 录 色 谱 图 。按外 

标法以峰面积计算，甲苯、甲 醇 与 二 甲 基 甲 酰 胺 的 残  

留量均应符合规定。

氯 化 物 取 本 品 l .〇g ，加 水 50m l使 溶 解 ，加 稀 硝 酸  

10ml，混 匀 ，溶液分成两等份，分 置 50m l纳氏比色管中，一份 

中加硝酸银试液 1.0ml，摇 匀 ，放 置 1 0 分 钟 ，如 显 浑 浊 ，反复 

滤 过 ，至 滤 液 澄 清 ，加 标 准 氯 化 钠 溶 液 5.0m l与水适量使成 

50ml，摇 匀 ，暗处放置 5 分 钟 ，作为对照溶液；另一份中加硝酸 

银 试 液 1.0m l与水适量使成 50ml，摇 匀 ，暗 处 放 置 5 分 钟 ，与 

上述对照液比较（通 则 0801)，不得更浓（0.11 % ) 。

干 燥 失 重 取 本 品 ，在 1 0 5 ℃ 干燥至恒重，减失重量不得 

过 0• 5 % (通则 0831)。
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