
取样品 ts片精密称定 o研细 ∀精密称取适量k约相

当于抗风湿灵 ws°ªl o置 tss°̄ 量瓶中 o照回收率试验

项下方法 o自 / 加乙醇适量 o振摇使抗风湿灵溶解后 o

, ,0起依法测定即得 ∀同时与酸碱滴定法比较 o结果

批号为 |zsust o|zsusu和 |{svsu的紫外分光光光度法

和酸碱滴定法的标示量分别为 || q{ h o|| qu h tss qt h

和 || qv h o|{ q| h otss qx h ∀
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ΗΠΛΧ法测定阿奇霉素分散片含量

李  平  匡佩琳k南昌 vvsswy 江西省药品检验所l

  阿奇霉素k�½¬·«µ²°¼¦¬±l是具有 tx位的氮杂内酯

环的半合成大环内酯抗生素 ∀阿奇霉素具有吸收好 o

生物利用度高 o半衰期长 o毒低及耐受性好等优点 o其

制剂/阿奇霉素分散片0我国已有生产 o含量测定收载

为微生物效价测定法 ∀本文探讨了用普通 ≤t{柱 !s qsyz

°²̄Π�磷酸二氢钾2乙腈kzsΒvsl为流动相 o柱温 wx ε 测

定阿奇霉素分散片的含量 o结果满意 ∀

1  仪器与试药

仪器 }岛津高效液相色谱仪 �≤2ts� ~检测器 }≥°⁄2

ts� ~数据处理机 }≤2� y� ~恒温箱k • ¤·̈µ¶l ~定量手动进

样阀kusΛ̄ l ~试剂 }乙腈k色谱纯l o磷酸二氢钾k分析

纯l ~阿奇霉素分散片k江西江中药业科技开发公司l o

阿奇霉素对照品k江西江中药业科技开发公司 o纯度为

|y qt h l ∀

2  色谱条件

色谱柱 }Λ2�²±§¤³¤® ≤t{ ~tsΛ w qy ≅ vss±°k • ¤·̈µ¶l ~

流动相 }s qsyz°²̄Π�磷酸二氢钾溶液2乙腈kzsΒvsl ~流

速 }t°̄Π°¬± ~检测波长 }uts±° ~柱温 }wx ε ∀

3  实验方法

3 .1  线性关系  精密称取阿奇霉素对照品 ws°ª置

xs°̄ 量瓶中 o加流动相至刻度 o摇匀 o得浓度为 {ss

ΛªΠ°̄的对照品贮备液 o分别吸取一定量加入流动相稀

释成浓度为 tss ∗ {ssΛªΠ°̄ 的一系列溶液分别各自进

样 o以阿奇霉素浓度为横坐标 o对照品峰面积为纵坐

标 o直线回归方程为 }Ψ� w qxsx Ξ n s qt{{y oρ� s q|||| o

阿奇霉素浓度在 tss ∗ {ssΛªΠ°̄ 间线性良好 ∀

3 .2  精密度  用前法制成 yssΛªΠ°̄ 的阿奇霉素对照

溶液重复进样 y次 o峰面积的 ΡΣ∆ 为 s q{w h ∀

3 .3  回收实验  分别精密称取 us°ª对照品于 xs°̄

量瓶中 o然后准确加入经滤过的样品液kusssΛªΠ°̄ lx°̄

流动相至刻度 o混匀后 o进样 !测定阿奇霉的含量 o除去

样品本底 o计算回收率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率测定结果

加入量Π°ª 测得量Π°ª 回收率Πh 平均回收率Πh ΡΣ∆Πh

us qxy us qzy tst qs

ut qs{ us q{z || qs

t| qvy t| qvu || q{ || qy s q{z

us qtz us qsz || qx

ut q{v ut qxz |{ q{

3 .4  含量测定  取 v批阿奇霉素分散片 o分别取 ts片

精密称定 o研细混匀 o精密称取相当于阿奇霉素 ys°ª

的样品于 tss°̄ 量瓶中 o用流动相溶解并稀释至刻度 o

过滤 !进样 ∀v批样品含量测定结果见表 u o同时与微生

物效价测定法比较 o结果基本一致 ∀

表 2  两法含量测定结果k h l

批  号 本  法 微生物效价测定法

t |{ qy       tss qt

u |z qx |{ q|

v |{ qt || qz

4  讨  论

4 .1  阿奇霉素为大环内酯类抗生素 o紫外吸收较弱 o

取其末端吸收 uts±° 波长处测定 o得到响应值 ∀柱温

较低时峰形拖尾 o在 wx ε 时明显改善 ∀

4 .2  分别用 s qt°²̄Π��≤¯和 s qt°²̄Π��¤�� 将阿奇

霉素样品溶解 o配成浓度为 yssΛªΠ°̄ 的溶液 o进样前将

样品溶液调至中性 o结果酸降解物峰分别为 u qx oy qv和

z q{°¬± o主峰为 w qx°¬± ∀而碱降解物均在主峰前出峰 o

表明本流动相系统能有效地将阿奇霉素及其酸 !碱降

解物分离 ∀

4 .3  将含量测定项下 yssΛªΠ°̄ 的阿奇霉素溶液室温

放置 y«o其峰面积基本不变 o可见本文所推荐的色谱条

件在普通测定中不影响阿奇霉素的稳定性 ∀
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