
前美国药典 版大部分采用细菌内毒素检查法 两年后 基

本上不再利用热原检查法 ∀英国 !意大利 !德国药典 !欧洲药

典以及日本药局方都已收载细菌内毒素法 我国 年版

药典对细菌内毒素检查法已作了更进一步的修订 使之更合

理 更与国际标准接轨 ∀

3 2  通过对浙江三九邦而康药业有限公司生产的注射用盐

酸普鲁卡因连续三个批号分别用三个厂家生产的鲎试剂进

行干扰试验 结果表明注射用盐酸普鲁卡因无干扰作用 ∀认

为可用细菌内毒素检查法代替家兔热原检查法 ∀细菌内毒

素检查法具有快速 !简便 !费用低且灵敏度高 !重现性好的优

点 尤其是在药品生产过程中可快速准确地检测出中间体热

源 缩短检验时间 节约成本 值得推广应用 ∀

3 3  根据实验结果 确定注射用盐酸普鲁卡因细菌内毒素

检查方法如下

取本品 依法检查 中国药典 年版二部附录 ÷ ∞

每 注射用盐酸普鲁卡因中含细菌内毒素不得超过

∞ ∀

收稿日期 2 2
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摘要 目的  采用 ° ≤ 测定复方维胺酯维 ∞乳膏中维生素 ∞的含量 ∀方法  以 ≥ ≤ 为分析柱 甲醇为流动相 检

测波长为 ∀结果  平均回收率分别为 ∀结论  方法简便 结果准确 可用于该制剂质量控制 ∀
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ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :√ √ ∞ √ ∞ ° ≤

  复方维胺酯维 ∞乳膏用于痤疮 颜面播散性粟粒狼疮

毛发红糠疹 毛囊角化症等皮肤病 ∀原地方标准采用紫外

对照品法测定维胺酯的含量 而对维生素 ∞不进行质量控

制≈ ∀本实验建立高效液相色谱法测定维生素 ∞的含量

方法简便 !快速 !专属性强 ∀

1  仪器与试药

• 高效液相色谱仪 • 检测器 ∀复方维胺

酯维 ∞乳膏 慈溪制药厂 批号 重

庆华邦制药有限公司批号 ! 维胺酯对照品

纯度大于 重庆华邦制药有限公司 维生素 ∞对照

品 中国药品生物制品检定所 ∀甲醇为色谱纯 ∀

图 1  ° ≤ 色谱图

Φιγ 1  ° ≤

样品 空白样品 ≤ 对照品 维胺酯 维生素 ∞

≤ ∏ √ √ ∞
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2  实验方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ≥ ≤ ≅ Λ 流动相

甲醇 流速 检测波长 ∀样品 !对照品 !空

白样品色谱图见图 ∀

2 2  线性关系

分别精密称取维生素 ∞对照品约 加无水乙醇

溶解并 稀释至 的量瓶中 作为对照品贮备液 ∀分别取

对照品贮配液 置

的量瓶中 同法定容 ∀按 / 0项下 分别进样 Λ 进行测

定 记录色谱峰 以浓度 ≤ 对峰面积 进行线性回

归 得线性方程 Α Χ , ρ ∀结果表

明维生素 ∞在 ∗ 内线性关系良好 ∀

2 3  精密度与最低检出限

取本品一批 批号 于同 内及不同日内分别

测定 次 结果维生素 ∞的日内 ≥⁄为 日间 ≥⁄为

∀

在该液相色谱分离条件下 当 ≥ 大于 时维生素 ∞最

低检出限为 ∀

2 4  回收率试验

按处方配比 精密称取维生素 ∞对照品及其他辅料制成

模拟乳膏 加无水溶解并制成每 约含维生素 ∞

的溶液各 份 照/ 0项下测定 结果平均回

收率为 ≥⁄ ν ∀

2 5  样品测定

避光操作 精密称取本品适量 约相当于维生素 ∞

置 量瓶中 加无水乙醇适量 超声 使溶

解后稀释至刻度 摇匀 滤过 ∀取续滤液作为供试品溶液 ∀

另精密称取维生素 ∞对照品同法稀释作为对照品溶液 取上

述两种溶液 按 / 0项下测定 以外标法按峰面积计算含

量 结果见表 ∀

表 1  样品含量测定结果 标示量 ν

Ταβ 1  × √ √ ∞

∏ ν

批号 维胺酯 维生素 ∞

3  讨论

3 1  空白辅料试验

取处方量的辅料 同样品一样操作测定 结果在主药色

谱峰处未见色谱峰 说明辅料对检测无干扰 ∀

3 2  测定波长的选择

分别以流动相为溶剂 在 ∗ 波长内扫描 维生

素 ∞为 故测定波长选为 ∀

3 3  因维胺酯对照品极不稳定 保存困难 ∀故质量标准中

没采用 ° ≤ 测定维胺酯的含量 采用紫外分光光度 ∞值法

测定 ∀经对维胺酯对照品高低两浓度 五台不同仪器 岛津

∂2 !岛津 ∂2 !通用 × 2 !通用 × 2 °∞

⁄2 ∞测定 结果为 ≥⁄ ν ∀

含量测定结果见表 ∀
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