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摘要 目的  建立测定加替沙星胶囊中加替沙星及有关物质含量的高效液相色谱法 ∀方法  以 ≥ ≤ ≤2 ⁄≥ ≤ Λ

≅ 为色谱柱 流动相 以 磷酸二氢钾缓冲液 用磷酸调 2乙腈 Β 配制的 四

丁基溴化铵溶液为流动相 检测波长 ∂ 流速 ∀结果  加替沙星在 ∗ Λ 内线性关系良好 平均

加样回收率为 ΡΣ∆为 ν ∀结论  该方法准确 !灵敏度高 重现性好 可用于加替沙星胶囊及有关物质的

含量测定 ∀
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  加替沙星 ¬ 2 系一种新型喹诺酮类

抗菌药 该药不仅对 2菌具有强大抗菌活性 而且对金葡萄

球菌 !肺炎球菌等 菌的抗菌活性明显增强 同时 抗菌谱

进一步拓宽 对厌氧菌 !支原体 !衣原体 !抗酸菌也有较强的

抗菌活性≈ ∀该品在水中易溶 !光毒性小≈ ∗ 具有作用时

间长 !组织转运好 !生物利用度高等药动学特点≈ 它是氟喹

诺酮类结构改造取得显著进展的主要标志之一 ∀临床研究

表明 加替沙星在治疗消化道感染 !呼吸道感染 !生殖道感染

和皮肤软组织道感染方面显示极度好的疗效 是喹诺酮类的

更新换代产品 市场前景广阔 ∀为此 我们研究开发了加替

沙星胶囊剂 为控制加替沙星胶囊的质量 我们建立了加替

沙星含量测定的反相高效液相色谱法 ∀该法效果良好 定量

准确 快速 ∀

1  仪器 !药品和与试剂

岛津 ≤ × 型高效液相色谱仪 ≥°⁄ × 型紫

外检测器 • ⁄ 色谱工作站 ° 激光打印机 ∀加

替沙星对照品 南京泽辰科技有限公司合成室 乙腈为色谱

专用 磷酸二氢钾为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ≥ ≤ ≤2 ⁄≥ ≤ Λ ≅

流动相 以 磷酸二氢钾缓冲液 用磷酸调

2乙腈 Β 配制的 四丁基溴化铵溶

液为流动相 检测波长 ∂ 流速 柱温

ε ∀

2 2  供试品溶液及对照溶液的制备

2 2 1  供试品溶液的制备  取加替沙星胶囊 20 粒 倾出内

容物 精密称定 研细 精密称取适量 约相当于加替沙星

置于 量瓶中 加流动相适量 振摇使主药溶

解 再加流动相稀释至刻度 摇匀 滤过 取续滤液作为贮备

液 精密量取贮备液 置 量瓶中 加流动相稀释至

刻度 摇匀 作为供试品溶液 ∀

2 2 2  对照溶液的制备  精密称取加替沙星对照品适量

加流动相溶解 并稀释定容制成每 中含约 Λ 的加替

沙星作为对照品溶液 ∀

2 3  方法学考察
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图 1  色谱峰的 °2 ° ≤ 空白辅料 加替沙星对照品 ≤ 样品中的加替沙星

Φιγ 1  ° ≤ ¬ ¬ ≤

2 3 1  波长的选择  精密称取加替沙星对照品适量 用流

动相稀释并制成每 中约 Λ 的溶液 照紫外分光光度

法于 ∗ 波长区间内扫描 于 处有最大吸收

且辅料无吸收 故选择 为测定波长 ∀

2 3 2  系统适应性试验  在实验确定的色谱条件下 加替

沙星在 左右出峰 有关物质在 左右出峰

峰形良好 无杂峰干扰测定 见图 ∀理论板数以加替沙星峰

计算不低于 ∀

2 3 3  溶液稳定性试验  取含量测定下的样品溶液 分别

于 测定其含量 其 ΡΣ∆为 结

果表明测定液放置 内稳定 ∀

2 3 4  精密度试验与重现性试验  精密称取待测样品 5

份 以流动相定量稀释至 Λ 取加替沙星对照品同法

操作 分别加进样 Λ 记录色谱图 按外标法计算 标示含

量 分别为 平均为

ΡΣ∆ 为 另精密称取待测样品 份 分

重复上述操作 标示含量 分别为

平均为 ΡΣ∆ 为 ∀结果表明 采

用 °2 ° ≤ 法测定本品含量日内 !日间差异小 ∀

2 3 5  线性关系的考察  精密称取加替沙星对照品 20

加流动相溶解 定容至 摇匀 精密吸取上述溶液

分置于 量瓶中 加流动

至刻度 摇匀 制成系列浓度的标准溶液 分别取上述溶液

Λ 注入液相色谱仪 记录色谱峰面积 以峰面积分值 ≠

为纵坐标 加替沙星浓度 ÷ Λ 为横坐标 绘制标准曲

线 回归方程为 Ψ . Ξ . , ρ ν

结果表明 加替沙星在 ∗ Λ 内色谱峰面积与

浓度之间具有良好的线性关系 ∀

2 3 6  辅料干扰试验  取处方量辅料 用流动相配成不含

主药的约相当于含加替沙星 Λ 的模拟处方溶液 振

摇 过滤 取 Λ 进样 记录色谱图 结果见图 图 显示本

品辅料不干扰主药的含量测定 ∀

2 3 7  回收率试验  分别精密称取经 105 ε 干燥至恒重的

加替沙星对照品 各 份 按处方量加入辅料 置

于 量瓶中 加流动相适量 振摇使主药溶解 再加流

动相至刻度 摇匀 过滤 精密量取续滤液 置 量瓶

中 加流动相稀释至刻度 摇匀 精密量取 Λ 进样 测定其

含量 并计算回收率 回收率试验结果见表 ∀

表 1  加替沙星胶囊加样回收率试验结果

Ταβ 1  ∏ √

加入量 测得量 回收率 平均回收率 ΡΣ∆

2 4  最小检测限试验

取本品适量 加流动相制成每 中含 的溶液

作为供试品溶液 量取适量 加流动相制成每 中含 Λ

的溶液作为对照溶液 ∀量取对照溶液适量 加流动相溶解并

稀释制成含加替沙星一定浓度的供试品溶液 用流动相逐级

稀释 进样 当溶液浓度为 时 信噪比 ≥ 为 以

此计算 本品的最低检测限约为 ∀

2 5  含量测定

分别精密吸收取对照品溶液与样品溶液 Λ 注入高效

液相色谱仪 依上述色谱条件 以外标法计算含量 结果 批

样品 的平均标示含量 分别为

ΡΣ∆ 分别为 ν

∀

2 6  有关物质的测定

2 6 1  破坏试验  取本品细粉适量 约相当于 加替沙

星主药 份 依次 置 量瓶中 加入 盐酸溶

液 水浴中加热 后 冷却 以 氢氧化钠溶液回

调至中性 用流动相稀释制成每 含 Λ 的溶液 滤过

取续滤液作为供试液 ∀ 置 量瓶中 加入 氢

氧化钠溶液 水浴中加热 后 冷却 以 盐酸溶
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液回调至中性 用流动相稀释制成每 含 Λ 的溶液

滤过 取续滤液作为供试液 ∀ 置于小烧杯中 电炉直接

加热炭化至棕色 用流动相稀释制成每 含 Λ 的溶

液 滤过 取续滤液作为供试液 ∀ 置于紫外光下直接照

射 用流动相稀释制成每 含 Λ 的溶液 滤过 取

续滤液作为供试液 ∀ 置于量瓶中 加双氧水适量使破

坏 用流动相稀释制成每 含 Λ 的溶液 滤过 取续滤

液作为供试液 ∀分别取上述供试品溶液 Λ 进样 结果显

示 该品在酸 !碱 !热 !氧化破坏后不稳定 产生降解产物 但

主峰与杂质峰的分离度均好 ∀

2 6 2  辅料破坏试验  称取本品处方量辅料适量 分别经

酸 !碱 !光 !热 !氧化破坏后 同上法操作 取续滤液 Λ 进

样 ∀结果表明 辅料峰与主峰分离度较好 ∀

2 6 3  有关物质检查测定液的制备  取/含量测定0项下贮

备液作为供试品溶液 量取适量 加流动相制成每 含

Λ 的溶液作为预试溶液 ∀

2 6 4  分析测定  照色谱条件进行实验 取预试溶液 Λ

注入液相色谱仪进行预试 调整检测灵敏度 使主成分色谱

峰高达满量程的 ∗ 再精密量取供试溶液 Λ 进

样 记录色谱图至主成分保留时间的 倍 按峰面积归一

化法计算降解产物的量 ∀采用本法测定 批样品 批号

! ! 有关降解产物的标示含量 分别

为 ∀

3  讨论与结论

3 1  作者建立的 °2 ° ≤ 能实现加替沙星与有关物质的

有效分离 两者之间的分离度大于 色谱柱效高 ∀

3 2  加替沙星在 4 ∗ 32Λ 内其线性关系良好 含量测

定回收率高 且重现性良好 可克服有关物质的干忧问题 具

有准确 !可靠 !灵敏等特点 ∀

3 3  运用我们建立的 °2 ° ≤ 测定加替沙星胶囊主药及

有关物质含量方法方便实用 对控制加替沙星及其有关制剂

的质量具有重要意义 ∀

参考文献

≈1 ≠ ∏ × ƒ∏ ∏ ετ αλ Ιν ϖιτρο 2

√ 2 2 ∏ 2 2 ¬ ∏ ≈

≤

≈2 • ∞ ∏ ≥ Ιν ϖιτρο √

2 √ 2 ∏ 2 2 ¬ ∏ ≈ 2

≤

≈3 ∏ ≠ ετ αλ ° ¬ ∏ 2

¬ ∏ ≈ °

×

≈4 ∏ ≠ ≠ × ∏∏ ετ αλ °

∏ ¬ ∏ ≈ ° ×

≈5 ∏ ° ¬ ¬

∏ ∏ ∏ ≈ ° 2

×

≈6 ∏ ∏ ετ αλ ≥

∏ 2 2 2 ∏ 2 2

¬ ∏ ∏ ≈ ≤ 2

收稿日期 2 2

气相色谱法测定葡萄糖酸依诺沙星中乙醇残留量

麦曦 廖一静 刘超 江西医学院药学系 江西  南昌

摘要 目的  建立葡萄糖酸依诺沙星中乙醇残留量的测定方法 ∀方法  分析柱为 ≅ °∞ 色谱柱 载气为

载气流速 检测器为 ƒ ⁄ 柱温 ε 进样器温度 ε 检测器温度 ε ∀结果  乙醇在 ∗ #

浓度范围内 线性关系良好 ρ 最低检测限为 回收率为 ΡΣ∆ ∀结论  本法简便 灵

敏 快速 准确 ∀

关键词 气相色谱 葡萄糖酸依诺沙星 乙醇 残留量

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ αλχοηολ ρεσιδυειν ενοξαχιν γλυχονατε βψ γασχηροµατογραπηψ

÷ ≠ 2 ≤ ( Πηαρµ αχευτιχαλ ∆επαρτµεντ οφ ϑιανγ Ξι Μεδιχαλ Υνιϖερσιτψ, Νανχηανγ , Χηινα)

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

 °∞ ∏ ∏ ε ∏ ƒ ⁄

∏ ε Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ∗ #

∏ × √ √ ΡΣ∆

##中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期                ≤ ° ⁄ ∂




