
水中或乙醚中微溶 在丙酮或氯仿中极微溶 ?

处有最大吸收峰 ∀由此 在分析复方制剂硫酸沙丁

胺醇和富马酸酮替芬时 样品的处理要各不相同 特别

是在溶剂的选择上应选择易溶溶剂 否则在测定时会

影响其浓度 ∀此外 由于制剂中有大量的 °∂ ° 及乳糖

存在 占整个片剂的 以上 ∀因此在样品预处理时

需浸泡和超声处理 使其充分溶解 减少药物在 °∂ °和

乳糖中的吸附 ∀两种药物需用不同波长进行测定较为

准确 实验比较了两种药物用同一波长进行测定 误差

较大 因此仍选用两种药物各自最大吸收波长处进行

分析测定 ∀从高温稳定性实验中表明 该药物在 ε

时有一定的分解 但基本保持稳定 降解物结构需进一

步证明 ∀

3  结  论

3 1  用本实验所用的预处理方法较为可行 结果可

靠 ∀

3 2  ° ≤ 法对两种药物的分离度较好 可用于实际

分析 ∀
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甲硝唑环氧乙烷残留量的检测

冯晓明  马家贞 北京 中国药品生物制品检定所

摘要  目的 建立甲硝唑中残留环氧乙烷的测定方法 ∀方法 采用顶空气相色谱法 以 ≥∞2 毛细管柱为色谱柱

ƒ ⁄检测器 ∀用模拟基质进行校正因子的测定 以氯仿为内标测定甲硝唑中的环氧乙烷 ∀结果 日内精密度为

方法平均回收率为 最低检测限为 Λ ∀结论 简化了测定水不溶物中环氧乙烷 标准加入

法 的方法 排除由于药物吸水性和顶空体积变化带来的方法误差 方法简便 !准确 ∀

关键词  甲硝唑 环氧乙烷 残留
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ƒ ÷ ƒ ÷ ( ΝΙΧΠΒΠ , Βειϕινγ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × ¬

ΜΕΤΗΟ∆ : ≤ ≥∞2 ∏ ƒ ⁄ ×

¬ ∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ :×

√ √ Σ ∏

Λ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : × ∏ ∏ √

√ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ¬ ∏

  甲硝唑中的环氧乙烷是在灭菌过程中引入的 由

于毒性作用 其残留量必须加以控制 不得过 Λ

但由于甲硝唑只溶于酸性介质 而环氧乙烷遇酸则水

解为乙二醇 难以测定 ∀对于不溶物中残留有机溶剂

的测定 常采用标准加入法以消除标准曲线和样品测

定基质不一致 或干扰 所带来的误差 方法繁锁 不利

于常规检测 本方法采用内标法 以二氯甲烷为内标

以甲硝唑原料作为基质测定校正因子 方法快速简便 !

准确 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

气相色谱仪 ∏ 顶空进样器 带

样品瓶 ≥ 2 积分仪 型 以上仪器均为 °

∞ 公司制造 ∀

1 2  试剂和材料

环氧乙烷 含量 ≥∏ 公司制造 二氯

甲烷 级 双蒸馏水 甲硝唑原料 天津河北制药厂

一分厂提供 和样品同一批号 !不含环氧乙烷 ∀

2  色谱条件

色 谱 柱 毛 细 管 柱 ≥∞2 或 类 似 柱

¬ 涂渍 长约 内径 液

膜厚度 Λ 检测器 ƒ ⁄ 载气 氮气 纯度

以上 载气流量 ∗ 压力控制 °≥ 分流比

Β 燃气流量 空气 氢气 温

度 检测器 ε 汽化室 ε 炉温 ε 保持

按 ε 升至 ε 保持 顶空送样器条

件 样品温度 ε 传送温度 ε 进样针温度

ε 加热时间 加压时间 进样时间

∀

3  实验方法

3 1  溶液配制

3 1 1  环氧乙烷储备液的配制  在 量瓶中加入

双蒸馏水 具塞称重 精确至 迅速加入

∗ 环氧乙烷后摇匀 加塞后再次称重 两次重量

之差即为加入的环氧乙烷重量 稀释至刻度 计算此储

备液环氧乙烷的含量 存放于冰箱中备

用 ∀

3 1 2  内标溶液的配制  取 量瓶加入少量双蒸

水 用微量注射器加入 Λ 相当于 二氯甲烷 用

双蒸水定容 摇匀备用 ∀

3 3  校正溶液的配制  精密量取环氧乙烷储备液

Λ 加至 量瓶中 用内标溶液定容 含环氧乙烷

Λ 此溶液须在 内使用 ∀

3 2  系统适应性试验

3 2 1  柱效  制造 批测试柱 ν

∀

3 2 2  分离度  Ρ ∀

3 2 3  日内精密度  平行精密称取 份同一批号甲硝

唑原料各 精密量取校正溶液 Λ 置

样品瓶中 密塞 按 所述条件在 内测定 结果相对

标准偏差 ΡΣ∆ 为 ∀

3 3  校正因子的测定

操作同 法 色谱图见图 计算校正因子 ∀

图 1  校正溶液色谱图

内标峰 环氧乙烷 氯仿

3 4  样品中环氧乙烷的测定

取甲硝唑样品 加入内标溶液 密塞

按 所述条件测定 记录峰面积 色谱图见图 计算
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样品中环氧乙烷的含量 结果批号为

和 的 ∞ 含量 Λ 均为

∀

图 2  样品色谱图

内标峰

3 5  加样回收率的测定

精密称取以下 个批号的样品中各 分别

加入含内标和环氧乙烷 和 Λ 的溶液

测定环氧乙烷 平行测定 次 计算加入的环氧乙

烷量 结果见表 ∀

3 6  最低检测浓度

以色谱信号衰减度为 信噪比为 Β 最低检测浓

度为 Λ ∀

4  结果与讨论

试验结果证实 采用顶空气相色谱法按以上方法

检测甲硝唑残留环氧乙烷 其系统适应性 !方法精密度

符合5美国药典6 年版要求 方法加样回收率 !精密

度均可满足测试要求 ∀检测 个批号样品均未检出残

留环氧乙烷 不大于 Λ 符合限量要求 ∀

表 1  加样回收率测试结果

样品 批号 测得值 标准加入量 Λ 测得值 Λ 回收率 标准偏差 平均回收率

           

收稿日期

注射用头孢噻肟钠细菌内毒素检查方法的研究

陈吉生 广州 广州铁路中心医院

摘要  目的 研究注射用头孢噻肟钠的细菌内毒素检查方法 ∀方法 通过干扰试验证明注射用头孢噻肟钠对细菌

内毒素检查有抑制作用 ∀结果 使用 Κ 或 ∞∏ 的鲎试剂将样品稀释至浓度为 或 可消

除其对检查的干扰 ∀结论 注射用头孢噻肟钠可以用细菌内毒素检查法取代热原检查法 ∀

关键词  头孢噻肟钠 细菌内毒素检查 鲎试剂 干扰试验

Στυδψ οφ βαχτεριαλ ενδοτοξιν τεστ φορ χεφοταξιµ ε σοδιυµ φορ ινϕεχτιον

≤ ≤ ≥ ( Γυανγζηου Ραιλωαψ Χεντραλ Ηοσπιταλ , Γυανγζηου

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× √ ¬ ¬ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ :

∏ √ ¬ ∏ ¬ Ρ ΕΣΥΛΤΣ :

∏ ∞∏ ×

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ ≤ ¬ ∏ ¬

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ¬ ¬ ×
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