
1  试验材料及仪器

鲎试剂k批号 }|{tttz� o规格 }灵敏度 Κ� s qx∞∏r°̄ os qt

°̄ r支 ~批号 }||szsy o规格 }Κ� s qux∞∏r°̄ os qt°̄ r支l o无热原

水k批号 }||szsx o规格 }u°̄ r支l o无热原空安瓿 ~无热原吸头 ∀

以上均由广东湛江安度斯生物有限公司提供 ~细菌内毒素国

家标准品k批号 }|{t o规格 }|sss∞∏r支 o中国药品生物制品检

定所l ~氧氟沙星注射液k≥�批号 }||tsut2u o≥�批号 }||ttst2t o

≥≤ 批号 }ussssttx2t o规格 }tss°̄ 内含氧氟沙星 s quªo氯化钠

s q|ªl由本院制剂科提供 o均系兔法热原检查合格品 ~恒温水

浴箱 ~超净工作台 ~旋涡混合器 ∀

2  试验方法与结果

2 q1  以下细菌内毒素检查试验均采用凝胶法进行 ∀

鲎试剂灵敏度复核试验  按药典规定方法进行试验 o结

果均为其标示灵敏度值 o符合规定 ∀

2 q2  细菌内毒素限值k�l的确定  根据公式 �� �r� o其中

�为在规定的给药途径 o临床无任何不良反应的内毒素阈剂

量 o当给药途径为静脉时 o�� x∞∏r®ªo氧氟沙星注射液热原

检查的兔注射剂量k �l为 ts°̄ r®ªo故 �� �r� � xrts � s qx

∞∏r°̄ ∀由于所用鲎试剂灵敏度在 s qx ∗ s qsv∞∏r°̄ 之间 o则

样品最大有效稀释倍数 � ∂⁄� �rΚ为 t ∗ ty倍 ∀

2 q3  样品干扰试验  取样品作 t倍及 u倍稀释 o分别用相应

灵敏度的鲎试剂按药典规定方法作试验 o并同时进行用水稀

释的鲎试剂灵敏度试验 ∀发现有 u倍稀释供试品和无供试

品测得的鲎试剂灵敏度kΚ¦l在 s qx ∗ u qsΚ¥k包括 s qxΚ¥和 u q

sΚ¥l之间 ∀可确认供试品在 u倍稀释浓度下不干扰试验 ∀结

果见表 t ∀

表 1  样品干扰试验结果

样品稀释

倍数
样品编号

灵敏度 Κ

r∞∏# °̄ p t

细菌内毒素浓度 Κr∞∏# °̄ p t

t qs s qx s qux s qtux s qsy

阴性对照

�¦

Κ¦

r∞∏# °̄ p t

t ≥� s qx n p p p p p p p p p p p p p p p p p � t qs

≥� p p p p p p p p p p p p p p p p p p � t qs

≥≤ n p p p p p p p p p p p p p p p p p � t qs

u ≥� s qux n n n n n n n n p p p p p p p p p p s qux

≥� n n n n n n n n p p p p p p p p p p s qux

≥≤ n n n n n n n n p p p p p p p p p p s qux

 3 Κ¦� ²̄ªp t Ε ÷

w
o÷ 为反应终点内毒素浓度的对数值

3  讨  论

实验结果表明样品 t倍稀释k即原液l o用 Κ� s qx∞∏r°̄

的鲎试剂进行细菌内毒素检查存在干扰 o即抑制作用 ∀而将

样品作 u倍稀释 o用 Κ� s qux∞∏r°̄ 的鲎试剂作试验则可消除

其抑制干扰 ∀但使用本法过程中鲎试剂灵敏度复核应注意

操作 o稀释内毒素应准确 o温度应严格控制于kvz ? tl ε ∀至

usss年 u月 o已采用细菌内毒素检查法对本院制剂室制备的

共 uy批氧氟沙星注射液进行了热原检查 o且用兔法复试 o结

果一致 ∀表明可用细菌内毒素检查法取代兔法进行该药品

的热原检查 ∀
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荧光分光光度法测定萘丁美酮胶囊的含量

李玉兰  黄俊杰k深圳 xt{su|深圳市药品检验所l

摘要  目的 }建立萘丁美酮胶囊的荧光测定法 ∀方法 }以无水乙醇为溶剂 o采用荧光分光光度法测定萘丁美酮胶囊的含量 o测

定波长为 ∞¬� uzw qs±° o∞° � vxx qs±° ∀结果 }平均回收率 || q|t h oΡΣ∆为 s qzx h o线性范围为 s qst ∗ uΛªr°̄ ∀结论 }该方法简

便 !灵敏 !准确 o适用于萘丁美酮胶囊的含量测定 ∀

关键词  荧光分光光度法 ~萘丁美酮胶囊 ~含量测定
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  萘丁美酮胶囊为一新型非甾体抗炎药 o该药是一种非酸

性药物前体 o在肝脏内被迅速代谢为作用更强的化合物 o其

体内主要活性代谢物能抑制前列腺素的生物合成 o具有较强

的解热镇痛和抗炎作用 ∀临床上主要用于治疗类风湿性关

节炎 o骨关节炎 ∀该药对胃的刺激远远小于萘普生 !吲哚美

辛和阿司匹林 ∀其含量测定主要采用紫外分光光度法≈t  ∀

本文采用荧光分光光度法测定萘丁美酮胶囊的含量 o该法稳

定性好 o操作简便 !快速 !灵敏 o适用于萘丁美酮胶囊的含量

测定 ∀

1  仪器与试药

� ƒ2xsss荧光分光光度计k日本岛津l ~�∂2uust紫外可见

分光光度计k日本岛津l ~萘丁美酮对照品k西南制药股份有

限公司 o纯度为 tss qs h l ~萘丁美酮胶囊k市售品 o规格为

s quxªr粒l ~无水乙醇k分析纯l ~辅料均为药用辅料 ∀

2  方法与结果

2 q1  对照品溶液的制备

精密称取 tsx ε 干燥至恒重的萘丁美酮对照品 ts°ª置

于 tss°̄ 量瓶中 o加无水乙醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o制成

tssΛªr°̄ 的萘丁美酮对照品溶液 ∀

2 q2  激发波长和发射波长的选择

精密吸取对照品溶液适量 o用无水乙醇稀释至适当浓

度 o在 � ƒ2xsss荧光分光光度计上 o以 t¦°石英池进行激发波

长和发射波长的扫描 ∀结果表明 }萘丁美酮的荧光光谱有两

个激发波长 uvy q{和 uzw qs±° o发射波长为 vxx qs±° ∀选择波

长 uzw qs±°为激发波长 o可减少光分解的量 ∀因此 o测定条

件选用以无水乙醇为溶剂 o激发波长和发射波长分别为 Κ̈¬ �

uzw qs±°和 Κ̈° � vxx qs±°为萘丁美酮胶囊荧光光度法的测

定条件 ∀

2 q3  标准曲线的绘制

精密吸取萘丁美酮对照品溶液适量 o用无水乙醇稀释至

不同浓度ks qst os qsx os qx ot qs和 u qsΛªr°̄ l o以无水乙醇为空

白 ∀测定荧光强度 Φ,按上述测定条件求得 χ与 Φ的线性回

归方程为 : Φ� vyt .||wχ n { .xtyy , ρ� s q|||| ∀

结果表明 o萘丁美酮溶液在 s qst ∗ u qsΛªr°̄ 浓度范围内线性

良好 ∀

2 q4  萘丁美酮在无水乙醇溶剂中的荧光稳定性

取萘丁美酮对照品溶液适量 o加无水乙醇稀释至浓度

t qsΛªr°̄ o室温下放置 s qx ot ou ow o{ ou ovy和 w{«o测定荧光强

度 Φ,其 ΡΣ∆为 s qxy h o表明萘丁美酮溶液的荧光强度至少

可以稳定 w{«∀

2 q5  回收试验

精密称取萘丁美酮对照品适量 o按处方比例加入辅料 o

混匀制成模拟制剂 ∀在上述分析条件下按样品含量测定法

测定 o其平均回收率为 || q|t h oΡΣ∆为 s qzx h ∀见表 t ∀

表 1  回收率实验结果

加入量rª 测得量rª 回收率r h 平均回收率r h ΡΣ∆r h

s quxsz s quxsv || q{w

s quxut s quxwv tss q{z

s quw|y s quwyy |{ q{s || q|t s qzx

s quxtu s quxs| || q{{

s quxwv s quxwz tss qty

2 q6  重复性试验

为考察方法的重复性 o取批号 ||susu的样品 y份 o照/样

品测定0项下的方法试验 o对测定结果进行数据处理 ΡΣ∆ �

s qzv h ∀

2 q7  方法专属性试验

在所用的分析条件下 o经试验样品辅料无荧光 o对萘丁

美酮的测定不产生干扰 ∀

2 q8  样品测定

取萘丁美酮胶囊 us粒 o按药典方法≈u 测定其平均装量 o

再将内容物混合均匀 o并研细 ∀精密称取适量k约相当于萘

丁美酮 xs°ªl o置 tss°̄ 量瓶中 o用无水乙醇溶解并稀释至刻

度 o摇匀 o过滤 ∀精密吸取续滤液适量 o用无水乙醇稀释至约

tΛªr°̄ o按平均装量计算 o求得胶囊中萘丁美酮的含量 o与部

颁标准紫外法相比较 o结果表明 o本法与紫外法结果相近 ∀

见表 u ∀

表 2  样品测定结果r ν � x

批  号 荧光法 紫外法

|{svsv    || qxv    || qw|

|{szsu tss q{t tss q{u

||stsu |{ qzv |{ qzz

||susu || q{y || q|s

平均 ΡΣ∆r h s qxv s qyy
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