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摘要 目的  协作标定氨曲南对照品 ∀方法  采用高效液相色谱法 色谱柱分别为 ≤ ≅ ≥

Λƒ∏ 2 ° ≅ 以水 2甲醇 Β 配制的含 # 辛烷磺酸钠和 # 磷酸二氢钾

并用磷酸调节 至 的溶液为流动相 流速为 # 检测波长为 柱温分别为 ε ! ε 人分别独立

实验 ∀结果  含量均值为 ≥⁄为 ∀结论  选取不同实验室协作标定 所得结果客观真实 系统误差小 ∀
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  根据 5药品管理法 6 中国药品生物制品检定所负责标定

和管理国家药品标准物质 中国药品生物制品检定所也可以

组织相关的省 !自治区 !直辖市药品检验所 !药品研究机构或

者药品生产企业协作标定 ∀在中国药品生物制品检定所组

织的国家化学对照品协作标定中 本所参加了新批氨曲南化

学对照品的协作标定 现将本所标定结果报告如下 ∀

1  仪器 试药及要求

1 1  仪器

系统一 • 液相色谱仪 • 双波长检测

器 • ° ∏自动进样器 • 温控仪 ∞ 电子

天平 梅特勒 ° 计 ∀

系统二 • 液相色谱仪 • 双波长检

测器 • ° ∏自动进样器 • 温控仪 ∞ 电

子天平 梅特勒 ≥ √ ∞ 计 ∀

1 2  试药

氨曲南对照品 !待标样品均由中检所提供 ∀

辛烷磺酸钠 !磷酸二氢钾 !磷酸均为分析纯 甲醇为色谱

纯 水为重蒸水 ∀

1 3  要求

氨曲南对照品 支 含量 ε 保存 ∀

标定方式 由不同的实验室 在各自建立的色谱系统中

分别进行标定 每个实验室应由至少 人独立完成试验 ∀

取样方法 每人分别自氨曲南对照品 ≥ 或 ≥ 中精密称

取 份对照样品 自 支氨曲南待标样品 × ∗ × 或 × ∗ ×

中分别精密称取 份待标样品 依法测定 ∀

对试验数据的要求 氨曲南出峰时间不得早于 氨

曲南的理论塔板数应大于 拖尾因子应小于 同一

份对照溶液 或待标溶液 重复进样的精密度应小于

对照品及待标样品色谱响应值的相对标准偏差均不得大于

标定单位的两名试验人员的试验数据分别统计 ∀

2  方法

照高效液相色谱法 ≈ 附录 ∂ ⁄ 测定 ∀

2 1  色谱条件与系统适用性试验

用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 以水 2甲醇 Β

配制的含 # 辛烷磺酸钠和 # 磷酸

二氢钾 并用磷酸调节 至 的溶液为流动相 流速

# 柱温 系统一为 ε 系统二为 ε 检测波长

∀取氨曲南对照品约 置 量瓶中 精密称

定 加流动相溶解并稀释至刻度 摇匀 精密量取 置

另一 量瓶中 用流动相稀释至刻度 摇匀 精密量取

Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 氨曲南出峰时间不得

早于 氨曲南的理论塔板数应大于 拖尾因子应小

于 同一份对照溶液 或待标溶液 重复进样的精密度应

小于 对照品及待标样品色谱响应值的相对标准偏差

均不得大于 ∀

2 2  测定法
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取本品约 置 量瓶中 精密称定 加流动相

溶解并稀释至刻度 摇匀 精密量取 置另一 量

瓶中 用流动相稀释至刻度 摇匀 精密量取 Λ 注入液相

色谱仪 记录色谱图 ∀另取氨曲南对照品适量 同法测定 按

外标法以峰面积计算 ∀

3  色谱参数及结果

3 1  色谱系统参数 见表 ∀

3 2  对照品和供试品称量记录 见表 ∀

3 3  我所结果统计 见表 ∀

3 4  我所 ≤ 标定结果在总结果中所占的位置 见表 !表 ∀

表 1  色谱系统参数

Ταβ 1  ≤

实验人 色谱柱
操作系统

重复性

氨曲南

出峰时间

理论塔

板数

拖尾

因子

≤

≅

≥ Λ

ƒ∏ 2 °

≅

表 2  对照品和供试品称量记录

Ταβ 2  ∏

实验人 实验人 备注

对照品 ≥ ≥

≥ ≥

≥ ≥ 温度 ∗ ε

湿度 ∗
供试品 × ×

× ×

× ×

表 3  结果统计

Ταβ 3  ≥ ∏

实验人 对照品 供试品 含量 均值 ≥⁄

≥ ×

×

×

≥ ×

×

×

≥ ×

×

×

含量均值 ≥⁄

≥ ×

×

×

≥ ×

×

×

≥ ×

×

×

含量均值 ≥⁄

含量均值

≥⁄

可信限率

可信限范围 ?

表 4  各协作单位含量标定结果分析

Ταβ 4  ∏ ∏

表 5  各协作单位测定结果频数分布

Ταβ 5  ⁄ ∏ ∏ ∏ ∏2

4  讨论

4 1  选择不同实验室的协作标定结果 汇总统计分析 所得

结果客观真实 系统误差小 ∀

4 2  笔者认为为保证协作标定结果的可靠性 应该在协作

标定要求中指明每份对照品的进样次数以及对照品和待标

品的交叉进样顺序 ∀

4 3  用三份对照品分别计算三份供试品的含量并计算每个

的 ≥⁄似无必要 其值必然是相等的 ∀

4 4  氨曲南在流动相中的溶解性能较差 在实验过程中 采

用了超声的方法使之彻底溶解 ∀

4 5  参加国家对照品的协作标定 应本着实事求是的态度
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如实上报结果 有助于中检所综合情况 分析问题 更好的制

定相应方法 ∀保证最终对照品结果的权威性 ∀
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木凤胶囊中齐墩果酸的含量
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摘要 目的  建立木凤胶囊中齐墩果酸的含量测定方法 ∀方法  高效液相色谱法 ° ≤ 流动相为甲醇 2 磷酸溶液 Β

检测波长为 柱温 ε ∀结果  齐墩果酸线性范围为 ∗ Λ # ρ 平均回收率

≥⁄ 为 ν ∀结论  方法可靠 !简单可行 为控制木凤胶囊的质量提供了科学依据 ∀

关键词 木凤胶囊 齐墩果酸 高效液相色谱法
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Χοντεντ ∆ετερµ ινατιον οφ Ολεανολιχ Αχιδ ιν Μυφενγ Χαπσυλεσβψ ΗΠΛΧ

2 2 • ÷ ∏2 (Ινστιτυτε φορ∆ρυγ ανδ Ινστρυµ εντ Χοντρολ, Υνιτεδ Λογιστιχσ ∆επαρτµ εντ οφ Βειϕινγ

Χοµ µ ανδ, ΠΛΑ, Βειϕινγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ  ° ≤

2 ° ∏ Β √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ∏√

∗ Λ # × √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × 2

∏ √ ¬ ∏ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ∏ ∏ ° ≤

  木凤胶囊为非标准自制制剂 由木瓜及威灵仙两味中药

组成 ∀本品具有祛风散寒 活络止痛 和胃化湿等作用 ∀对

湿痹拘挛 类风湿性关节炎 退行性腰肌劳损有较好疗效 ∀

木瓜和威灵仙中都含有齐墩果酸 ≈ 为了确保药品质量使临

床疗效稳定可靠 笔者以高效液相色谱法 ° ≤ 测定了齐

墩果酸的含量 ≈ 2 为控制其内在质量提供了科学依据 ∀本

方法操作简便 !快捷 稳定性好 测定结果准确 !可靠 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

高效液相色谱仪 美国 公司

⁄沙多利斯电子分析天平 ± 超声波清洗器 ∀

1 2  试药

齐墩果酸对照品 批号 购自中国药品生物

制品检定所 甲醇 色谱纯 !磷酸 分析纯 木凤胶囊三批

解放军第 部队医院提供 批号

∀

2  方法与结果

2 1  对照品溶液的制备

精密称取齐墩果酸对照品 置 量瓶中

加流动相溶解并稀释至刻度 ∀摇匀 作为储备液 ∀精密量取

储备液 置 量瓶中 加流动相稀释至刻度 ∀摇匀

作为对照品溶液 ∀

2 2  供试品溶液的制备

取装量差异项下的内容物 混匀 取 精密称定 置

量瓶中 加流动相约 超声处理 放冷 加流

动相至刻度 摇匀 静置 取上清液 用微孔滤膜 Λ

滤过 取滤液作为供试品溶液 ∀

2 3  色谱条件与系统适用性试验

色谱柱 • ÷ ×
×

° 柱 ≅

Λ 流动相 甲醇 2 磷酸溶液 Β 流速 #

检测波长 柱温 ε 进样量 Λ ∀

木凤胶囊的高效液相分离图谱及齐墩果酸对照品保留

时间的确定 ∀分别取溶剂 !对照品溶液和供试品溶液 批号

各 Λ 分别注入液相色谱仪 记录色谱图 测得
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