
3 5  样品测定

取 个不同批号的样品 在研钵中研细 分别称取样品

适量 约 用无水乙醇定容为 取 稀释至

以无水乙醇液为空白 ∀经褶合光谱仪采集 ∗

波长范围吸收度信息 用多组分褶合分析系统以回收

率项下所选择的最佳条件 计算待测样品中各组分占标示量

的百分比 测得浓度与配制浓度之比 ∀样品测定结果见

表 ∀

表 1  非那西丁 !氨基比林 !苯巴比妥的回收率
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表 2  样品中非那西丁 !氨基比林 !苯巴比妥的含量

Ταβ 2  ×

编号

λ

非那西丁

标示量

#

测得量

#
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#

测得量

#
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苯巴比妥

标示量

#

测得量

#

含量

  

4  讨论

因为阿司匹林易水解 所以采用无水乙醇为溶剂 ∀

将测得的吸收曲线进行褶合光谱分析时 最佳条件的选

择主要由仪器自动完成 但吸收曲线波长范围的截取尚可通

过人机对话进行选择 以获得更佳的测定结果 ∀本试验截取

的吸收曲线波长段是 ∗ 间隔为 结果

满意 ∀
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动态比浊法定量检测硝酸异山梨酯注射液中的细菌内毒素

郭桂峰 周荣丽 杨东 尹向明 于兴会 胜利油田中心医院 山东  东营

摘要 目的  建立硝酸异山梨酯注射液细菌内毒素定量分析方法 ∀方法  采用动态比浊法 对硝酸异山梨酯注射液稀释液进

行定量检测 ∀结果  硝酸异山梨酯注射液无干扰作用 ∀结论  可以进行定量检测 ∀

关键词  硝酸异山梨酯注射液 动态比浊法 细菌内毒素 干扰试验 鲎试剂
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ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏ ¬

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ∏ ∏ ¬

1  材料与仪器

细菌内毒素检查用水 ∞×水 批号 规格

支 厦门鲎试剂厂 鲎试剂 动态浊度法鲎试仪专用 批号

规格 支 厦门鲎试剂厂 细菌内毒素工作

品 批号 规格 ∞ 支 厦门鲎试剂厂 硝酸异山梨

酯注射液 批号 ≤ ≤ ≤ ≤

≤ 规格 瓶 广西浦北制药厂 ∞×2 型细

菌内毒素测定仪 天津大学无线电厂 2 自动漩涡混合

器 天津药典标准仪器厂 实验所用玻璃器皿经铬酸洗液处

理后 再经 ε 干烤 以上 除去外源性内毒素 ∀

2  方法与结果

2 1  实验条件

检测温度 ε 检测波长 最长检测时间

∀

2 2  细菌内毒素限值 的确定 ≈

按公式 为静脉注射给药的细菌内毒素阈剂

量 ∞ # 为临床人用每千克体重每小时最大给

药剂量 ∀本实验采用家兔热原剂量 # #

硝酸异山梨酯注射液细菌内毒素限值 为 ∞ # ∀

2 3  标准曲线制备及可靠性

取细菌内毒素工作品 支加 ∞×水 用封口膜封

口 置漩涡混合器上混合 进行 倍稀释 然后 倍稀

释 且各步置漩涡混合器上混合 使其最终内毒素浓度为

∞ # 稀释系

列 ∀各取 分别加到预先加有 鲎试剂的反应

管内 混合均匀 插入浊度仪进行检测 每一浓度平行 管

同时用 ∞×水做 管阴性对照 ≤ 结果见表 ∀

表 1  标准曲线的可靠性

Ταβ 1  × ∏√

内毒素浓度

∞

平均反应时间
≥⁄

≤

  将全部数据进行线性回归分析 回归方程 ×

≤ ρ 最低浓度 ∞ # 且

阴性对照管在检测时间外 故标准曲线成立 ∀

2 4  供试品溶液配制及干扰试验

2 4 1  供试品最大有效稀释倍数 ∂ ⁄ 计算  按公式

∂ ⁄ ≅ ≤ Κ 为硝酸异山梨酯注射液的内毒素限值

∞ # Κ为标准曲线最低浓度 ∞ # ≤为

供试液浓度 当 以 ∞ # 表示时 ≤为 # 得

样品试验时最大有效稀释倍数 ∂ ⁄ 为 倍 ∀

2 4 2  干扰预试验  将 批硝酸异山梨酯注射液用 ∞×水

稀释为 倍溶液 每个浓度分别取 加

鲎试剂作为样品检查 ∞ 同时另取 管 进行同样倍数

稀释 并在各浓度溶液中强化 ∞ # 的内毒素作为

样品阳性对照液 ∞ ∀分别取上述各液 加入预先

加有 鲎试剂的反应管内进行检测 每个浓度重复

管 并设阴性对照 分别测定各浓度样品液及阳性样品的内

毒素含量 ∞和 ∞ 按下式计算回收率 ∀ ∞ ∞

≅ 结果见表 ∀

表 2  供试品干扰预实验

Ταβ 2  × ∏

样品批号 稀释倍数 ∞ ∞ ∞ ∞

≤ 检测限

检测限

检测限

检测限

检测限

≤ 检测限

检测限

检测限

检测限

检测限

≤ 检测限

检测限

检测限

检测限

检测限

  其中批号 ≤ 的回归方程为 ×

Χ, ρ

批号 ≤ 的回归方程为 ×

Χ, ρ

批号 ≤ 的回归方程为 ×

Χ, ρ

根据中国药典 年版规定 如果内毒素的回收率在

∗ 之间时 则供试品在该试验条件下不存在干扰

因素 ∀表 结果表明 批供试品在各倍稀释时均无干扰作

用 倍时回收率更好 可作为定量检测的浓度 ∀

2 4 3  供试品干扰试验与家兔法检查  取 批硝酸异山梨

酯注射液用 ∞×水稀释 倍 并制备样品阳性对照 每个浓
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度重复 管 并做阴性对照 放入检测仪检测 同时进行家兔

法检查 结果见表 ∀

表 3  干扰试验

Ταβ 3  × ∏

样品批号 稀释倍数 ∞ ∞ ∞ ∞ 家兔法检查

≤ 检测限 合格

≤ 检测限 合格

≤ 检测限 合格

≤ 检测限 合格

≤ 检测限 合格

  标准曲线为 × Χ, ρ

3  讨论

实验结果表明 硝酸异山梨酯注射液稀释液对鲎试剂不

存在干扰作用 可以得到很好的回收率 且动态浊度法进行

细菌内毒素定量检测 使用计算机全过程监控 样品反映情

况能在显示屏上直观地反映出来 与传统的家兔法相比 避

免了动物个体差异及人为判断误差所造成的假阳性或假阴

性结果 具有灵敏 !简便 !结果准确等优点 其检测结果与家

兔热原检查结果一致 ∀因此 用动态浊度法检测硝酸异山梨

酯注射液中细菌内毒素含量是可行的 ∀
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特异性鲎试剂检查生脉注射液细菌内毒素
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摘要 目的  建立生脉注射液的细菌内毒素检查方法 以控制药品质量 ∀方法  按中国药典 年版二部检查法 考察生脉

注射液对细菌内毒素检查法的干扰 ∀结果  确定生脉注射液细菌内毒素限值为 ∞ 最佳检测条件为供试品稀释

倍 特异性鲎试剂灵敏度为 ∞ ∀结论  用特异性鲎试剂检查生脉注射液细菌内毒素 方法简便 !灵敏 !准确 !重现性

好 可替代家兔法用于生脉注射液的热原检查 ∀

关键词 特异性鲎试剂 生脉注射液 抑制增强试验 细菌内毒素

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετεχτιον οφ βαχτεριαλενδοτοξινσοφ Σηενγµ αι ινϕεχτιον ωιτη ΤΑΛ ΕΣ2ΤΕΣΤ

⁄ 2 2 2 ∏ 2 (Σηαντου ΧεντραλΗοσπιταλ, Σηαντου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ¬

≥ ΜΕΤΗΟ∆ Σ × ∏ ∏ ∞≥2× 2

¬ ≤ ° Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ¬ √ ∏

≥ ∞ ¬ ∏ ¬ ∏ ∏ ≥

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √ √ ∏ ≥ 2

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ∏ ∞≥ × × ∞≥ × ≥

¬

  我院制剂室生产的生脉注射液是由 红参 ! 五味

子 ! 麦冬组成 有强心复脉 !益气生津 !增进冠脉流量的

作用 临床用于心源性休克 !心肌梗死 !心绞痛及其他微循环

障碍等疾病 静滴或静注使用 ∀在 5卫生部药品标准 6中药成

方制剂第十五册中用家兔法检查热原 ∀细菌内毒素检查法

检查药品中的细菌内毒素 与传统的家兔法相比 具有灵敏

度高 重现性好 样品用量少 时间短 费用低等优点 我们用

热原检查合格的生脉注射液对鲎试剂和特异性鲎试剂与细

菌内毒素的凝集反应分别进行干扰试验 建立生脉注射液的

细菌内毒素检查法 ∀

1  材料

细菌内毒素国家标准品 中国药品生物制品检定所 批

号 规格 ∞ ∀

鲎试剂 厦门鲎试剂厂 灵敏度 ∞ 批号
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