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° ≤测定注射用呋布西林钠的含量及有关物质
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摘要 目的  建立注射用呋布西林钠的含量及有关物质的 ° ≤测定方法 ∀方法  采用 ≤ 柱 以磷酸盐缓冲液

# 磷酸二氢钾溶液 用磷酸调 Β乙腈 Β 为流动相 以磷酸盐缓冲液 # 磷酸二氢钾溶液 用

磷酸调 Β乙腈 Β 为流动相 含量测定以流动相 等度洗脱 有关物质采用线性梯度洗脱 流速 #

检测波长为 ∀结果  呋布西林钠的线性范围为 ∗ # ρ为 平均加样回收率为

≥⁄为 ν ∀结论  方法简便 !准确 !灵敏度高 可同时用于产品的产量控制及有关物质检查 ∀
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  注射用呋布西林钠为氨基青霉素的脲基衍生物 有较强

的抗菌活性 ∀目前 原料药及其制剂为卫生部药品标准抗生

素药品 第一册 年版所收载 标准编号为 • ≥ 2≤ 2

2 其含量测定方法为剩余量酸碱滴定法 操作繁琐

专属性差 ∀美国药典 版 ≥° !英国药典 版

° !∞° 版 日抗基 日本药局方 版均未收载 ∀

我们根据 5中国药典 6 年版有关规定 参考有关文献 ≈

建立了含量测定及有关物质检查高效液相色谱法 ∀实验结

果表明 该方法准确 !可靠 !灵敏度高 可作为本品的质控

方法 ∀

1  仪器与试剂

  色谱系统 呋布西林对照品 由本所标定

批号 含量 注射用呋布西林钠为国内药厂产

品 乙腈为色谱纯 其余试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  有关物质测定

2 1 1 可能的有关物质种类  根据生产工艺 在呋布西林

原料中杂质可能会有反应初始物 !工艺产生的杂质和呋布西

林降解产物 ∀由于对原辅料和生产工艺的中间体进行严格

控制所以呋布西林在后处理和贮藏过程中的降解产物为主

要杂质 ∀

2 1 2  色谱条件的选择  呋布西林含量测定方法和有关物

质检查方法均采用 ° ≤法 暂时没有药典等收录 ∀为保证

方法的通用性 采用 ≤ 柱为实验用柱 ∀参考本类物质 ° ≤

法 在确保所有杂质峰与主峰完全分离的情况下 采用线性

梯度洗脱 见表 流动相 磷酸盐缓冲液 #

磷酸二氢钾溶液 用磷酸调 Β乙腈 Β 流动相

磷酸盐缓冲液 Β乙腈 Β 流速为 # ∀

2 1 3  测定法  取本品适量 加水溶解并稀释成每 中

含 的溶液 作为供试品溶液 精密量取 置

量瓶中 加水稀释至刻度 作为对照溶液 ∀取供试品溶液

和对照溶液各 Λ 分别注入色谱仪 记录色谱图见图 ∀

2 1 4  样品测定  按上述供试品溶液制备方法制得样品溶

液 依法测定 ∀测定结果见表 ∀

表 1  线性梯度运行时间表

Ταβ1  ∏

时间 流动相 流动相

图 1  有关物质色谱色谱

Φιγ 1  × ∏

表 2  有关物质测定结果

Ταβ2  × ∏ ∏

厂  家 批  号 单一杂质 杂质总量

厂

厂

厂

2 2  含量测定

2 2 1  溶液的制备  对照品溶液的制备  精密取呋布西林

对照品 置 量瓶中 用水溶解并稀释至刻度 ∀

  供试品溶液的制备  精密称取本品 置 量

瓶中 用水溶解并稀释至刻度 ∀

2 2 2  色谱条件  流动相 为流动相 流速为

# 检测波长 ∀

2 2 3  线性范围  精密称取呋布西林对照品适量置量瓶

中 用水制成一系列浓度

# 的溶液 在选定的条件下分别进样 记录各个浓度
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的色谱峰面积 以浓度为自变量 ÷ 峰面积为因变量 ≠

进行直线回归 结果表明在 # ∗

# 范围内 供试品浓度与其峰面积呈良好的线性关

系 ∀回归方程为 ≤ ρ

∀

2 2 4  回收率实验  精密称取已知含量的注射用呋布西林

供试品 份 分别精密加入近等量的呋布西林对照品 ∀在选

定的条件下测定 测得回收率结果为 ≥⁄为 ∀

结果见表 ∀

表 3  回收率试验结果 ν

Ταβ 3  ∏ √ ν

取样量 加入量 测得量 回收率 平均回收

率
≥⁄

2 2 5  日内重现性考察  用配制好的样品溶液在 ! ! !

重复进样 以峰面积计算 ≥⁄为 ∀

2 2 6  中间精密度  在不同日期 !不同分析人员及不同设

备 对同一批样品进行测试 精密度平均值 ν

≥⁄ ∀

2 2 7  检测限和定量限  取本品 用流动相溶解并稀释成

一系列溶液 取 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 计算信

噪比 ≥ Υ 最低检出限为 计算信噪比 ≥ Υ

最低定量限为 ∀

2 2 8  样品测定  按上述供试品溶液制备方法制得样品

依法测定 并与容量法测定结果进行比较 ∀结果见表 ∀

2 3  方法的耐用性试验

  采用以上色谱条件 分别用 ≤ ≅

Λ 色谱柱 大连依力特公司 ≤ ≅

Λ 色谱柱 迪马公司钻石 ≤ ≅ Λ 色谱

柱对同一样品进行了测定 结果表明 本法耐用性良好 符合

测定要求 ∀

表 4  样品测定结果

Ταβ4  ⁄ ∏

厂  家 批  号 ° ≤法 容量法

厂

厂

厂

3  讨论

3 1  检测波长的选择

  呋布西林的紫外扫描结果表明在 波长处有最大

吸收 但呋布西林破坏后生成物多在 ∗ 处有吸

收 对检查有关物质影响较大 ∀分别选择检测波长为

! ! 进行有关物质检查 发现在 波长

处检出的杂质峰较多 后两者不能很好的反映产品质量 故

选用 波长进行本品的有关物质检查及含量测定 ∀

3 2  流动相中缓冲液的选择

  分别选用磷酸盐缓冲液浓度为 # 磷酸二氢

钾溶液和 # 磷酸二氢钾溶液 发现选用

# 磷酸二氢钾溶液杂质峰的分离度较好 根据磷酸盐

的 值 选择了 ! 和 结果选择

# 磷酸二氢钾溶液调节 使主峰和相邻杂质峰

的分离度较好 ∀

3 3  表 结果说明不同批号样品的有关物质量存在很大差

异 本实验建立了 ° ≤法测定注射用呋布西林钠的含量及

有关物质的方法 ∀对产品中的有关物质进行准确监控 方法

简便 !准确 !灵敏度高 ∀
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浊度法测定盐酸米诺环素原料及其片剂的效价

高燕霞 姜建国 王茉莉 河北省药品检验所 石家庄

摘要 目的  建立浊度法测定盐酸米诺环素原料及其片剂效价的方法 ∀方法 以金黄色葡萄球菌为实验菌 加菌量 ∗

∂ ∂ ε ? ε 培养约 测定 ∀结果 抗生素线性浓度为 ∗ Λ # 原料二剂量法的平均回收率为

≥⁄为 ν 片剂二剂量法的平均回收率为 ≥⁄为 ν ∀结论 本方法灵敏 快速 影响

因素较少 可作为测定盐酸米诺环素原料及其片剂的效价的方法 ∀
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