
液回调至中性 o用流动相稀释制成每 t°�含 ussΛª的溶液 o

滤过 o取续滤液作为供试液 ∀ kvl 置于小烧杯中 o电炉直接

加热炭化至棕色 o用流动相稀释制成每 t°�含 ussΛª的溶

液 o滤过 o取续滤液作为供试液 ∀ kwl 置于紫外光下直接照

射 {«o用流动相稀释制成每 t°�含 ussΛª的溶液 o滤过 o取

续滤液作为供试液 ∀ kxl 置于量瓶中 o加双氧水适量使破

坏 o用流动相稀释制成每 t°�含 ussΛª的溶液 o滤过 o取续滤

液作为供试液 ∀分别取上述供试品溶液 usΛ�进样 o结果显

示 }该品在酸 !碱 !热 !氧化破坏后不稳定 o产生降解产物 o但

主峰与杂质峰的分离度均好 ∀

2 q6 q2  辅料破坏试验  称取本品处方量辅料适量 o分别经

酸 !碱 !光 !热 !氧化破坏后 o同上法操作 o取续滤液 usΛ�进

样 ∀结果表明 }辅料峰与主峰分离度较好 ∀

2 q6 q3  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 o量取适量 o加流动相制成每 t°�含

uΛª的溶液作为预试溶液 ∀

2 q6 q4  分析测定  照色谱条件进行实验 o取预试溶液 usΛ̄

注入液相色谱仪进行预试 o调整检测灵敏度 o使主成分色谱

峰高达满量程的 ts h ∗ us h o再精密量取供试溶液 usΛ̄ 进

样 o记录色谱图至主成分保留时间的 u qx倍 o按峰面积归一

化法计算降解产物的量 ∀采用本法测定 v 批样品 k批号

||s{tz !||s{t{ !||s{t|l有关降解产物的标示含量k h l分别

为 s qy| os qzx os qzv ∀

3  讨论与结论

3 q1  作者建立的 � °2�°�≤ 能实现加替沙星与有关物质的

有效分离 o两者之间的分离度大于 t qx o色谱柱效高 ∀

3 q2  加替沙星在 4 ∗ 32Λªr°�内其线性关系良好 o含量测

定回收率高 o且重现性良好 o可克服有关物质的干忧问题 o具

有准确 !可靠 !灵敏等特点 ∀

3 q3  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 o对控制加替沙星及其有关制剂

的质量具有重要意义 ∀
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麦曦 o廖一静 o刘超k江西医学院药学系 o江西  南昌 vvsssyl

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 v°° ≅ u° °∞� p us � 色谱柱 o载气为 �u o

载气流速 ts qx °̄ r°¬± o检测器为 ƒ�⁄o柱温 {s ε o进样器温度 tws ε o检测器温度 tws ε ∀结果  乙醇在 s qtssu ∗ s q|st| °ª#

°�p t浓度范围内 o线性关系良好 oρ� s q|||{ ~最低检测限为 w qv±ªo回收率为 || quu h k ΡΣ∆ � s qyu h l ∀结论  本法简便 o灵

敏 o快速 o准确 ∀
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s qyu h l qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ³µ²³²¶̈§ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨o¶̈±¶¬·¬√¨µ¤³¬§¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :�≤ ~̈ ±²¬¤¦¬± ª̄∏¦²±¤·̈ ~¤̄¦²«²̄ ~µ̈¶¬§∏̈

  葡萄糖酸依诺沙星系氟喹诺酮类抗菌药 o具有抗菌谱

广 !杀菌力强 !药代动力学优越 !疗效高 !不良反应少等特点 o

临床应用范围广 ∀由于生产过程中采用了乙醇进行重结晶 o

且其临床用途为静脉滴注用注射剂 o有必要对乙醇残留量进

行检查 ∀本文采用气相色谱法检查乙醇残留量 o方法简便 o

灵敏 o快速 o准确 ∀

1  仪器与试剂

�≤tuu型气相色谱仪 o乙醇为色谱纯k做对照品用l o水

为无有机物蒸馏水 ~所用试剂经气相色谱法检测 o对测定无

干扰 ∀葡萄糖酸依诺沙星供试品由有关厂家提供 ∀

2  色谱条件

色谱柱 }v°° ≅ u° °∞� p us � 色谱柱 ∀载气类型 }�u o

载气流速 }ts qx °̄ r°¬±∀检测器 }ƒ�⁄o灵敏度为 ts| ∀柱温 }

{s ε o进样器温度 }tws ε o检测器温度 }tws ε ∀理论塔板数

按乙醇峰计算不低于 tsss ∀

3  试验与结果

3 q1  溶液的制备

3 q1 q1  对照溶液的制备  取无水乙醇适量 o精密称定 o加无

有机物的水稀释制成每 t°�中约含 ts°ª乙醇的储备液 o精

密量取此储备液适量 o加无有机物的水稀释制成每 t°�中

约含 s qx°ª乙醇的溶液 ∀

3 q1 q2  供试品溶液的制备  取葡萄糖酸依诺沙星约 5ª o精

密称定 o置 xs°�量瓶中 o用无有机物的水稀释至刻度 o制成

每 t°�中约含 s qtª的供试品溶液 o摇匀 ∀

3 q2  测定方法

分别精密量取上述对照溶液与供试品溶液各 tsΛ�注入

气相色谱仪 o记录色谱图 o按外标法以峰面积计算k图 tl ∀

图 1  乙醇残留量检查色谱图

Φιγ 1  �≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶©²µ·̈¶·¤̄¦²«²̄ µ̈¶¬§∏̈

� q对照品kµ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈l ~�q样品k¶¤°³̄ l̈ ~t q乙醇k¤̄¦²«²̄ t qu °¬±l

3 q3  线性关系考察

精密称取无水乙醇对照品 t qssutªo置 tss°�量瓶中 o

加无有机物的水稀释至刻度 o摇匀 o作为线性储备液 ∀精密

量取线性储备液 t ov ox oz o|°�分别置 tss°�量瓶中 o加无

有机物的水稀释至刻度 o摇匀 o其浓度分别为 s qtssu os q

vssy os qxstt os qzstx os q|st| °ª# °�p t o分别取上述各线性

溶液 tsΛ�注入气相色谱仪 o每个浓度测定 v次 o以其平均峰

面积为纵坐标 o浓度为横坐标 o计算回归方程为 } Α �

|wuw{x Χp xutx qt  ρ � s q||| { ∀结果表明 }当乙醇浓度在

s qtssu ∗ s q|st| °ª#°�p t范围内 o线性关系良好 ∀

3 q4  系统重复性试验

取 v qu项下线性溶液 ≈ o进样 tsΛ�o记录色谱图 ∀重复

测定 y次 o结果平均峰面积为 wwws|x o峰面积的 ΡΣ∆ � t q

v h ∀试验结果表明 }此方法重复性好 o精密度良好 ∀

3 q5  检测限的测定

以信噪比为 vΒt计 o测得乙醇的最低检出量为 w qv±ª∀

3 q6  回收率试验

取已测定有机残留量的葡萄糖酸依诺沙星溶液 |份各

置 ts°�量瓶中 o分为 v组 o各 v份 ∀每组分别精密加入 v qu

项下线性储备液 s qw os qx os qy°�o加无有机物的水稀释至刻

度 o摇匀 ∀各精密量取 tsΛ̄ 进样 o按外标法计算高 !中 !低浓

度的回收率分别为 || qy| h o|{ q|z h o|| qss h ~ΡΣ∆ 分别为

s qwz h os qzz h os qw{ h oν � v ∀v个浓度水平的回收率平均

值为 || quu h k ν � |l ∀试验结果表明 o此方法准确 !可靠 ∀

3 q7  样品测定

取三批样品各按测定方法项下方法测定 o测定结果如

下 }批号 ussusxst 样品的乙醇残留量为 s qstx h ~批号

ussusxsu样品的乙醇残留量为 s qstz h ~批号 ussusxsv 样

品的乙醇残留量为 s qsty h ∀

4  讨论

因乙醇属于三类溶剂 o�≤ � 对此类溶剂的限量规定为 s q

x h o本品中乙醇的含量远低于此限量规定 o因此暂不将乙醇

的残留量检查订入质量标准 o而作为本品的内控标准检查项
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