
评价'防止合成相对标准不确定度过大+

7<ON硫酸奈替米星原料药需以无水物折算效价'且
至少需"个效价测定结果+ 为简化计算过程'本文
仅分析了单份湿品效价的不确定度+

7<PN中国药典"##'年版收载的多个品种均采用管
碟法测定抗生素效价'而其实验方案及操作过程大
同小异'本文建立的不确定度评定方法'具有一定的
代表性'可用于多个品种的抗生素微生物检定法的
不确定度分析+
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NDFX测定复方乙酰水杨酸片中)组分的含量
李锐$

!李香凤"

$$<南宁食品药品检验所'南宁')###$&"<桂林医学院'广西桂林'/$##/ %

摘要!目的!同时测定复方乙酰水杨酸片中乙酰水杨酸(咖啡因(非那西丁的含量& 方法!采用NDFX!色谱柱*]V33+RTVX

$.

柱
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3$!流动相为HN(<'的磷酸二氢钾缓冲液2乙腈#-.n""$!流速为$<# 3F'357

G$

!检测波长为"-# 73&

结果!)组分分别在.<.# E-#</"
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#*f#<000 0$内成良好线性关系!平均回收率分别为$#$<"Z#J]^f#<-Z!' f($(00<$Z#J]^f#<.Z!' f($($##<)Z

#J]^f#<-Z!' f($& 结论!本法可不经分离!直接测定复方乙酰水杨酸片中)组分的含量&

关键词!高效液相色谱法)复方乙酰水杨酸片)乙酰水杨酸)咖啡因)非那西丁
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$*f#<000 0%<*9+5TT+@:Q+T5+CW+T+$#$<"Z$J]^f#<-Z'' f(%'
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!!复方乙酰水杨酸片是由乙酰水杨酸,咖啡因,非
那西丁)种成分组成的复方制剂'具有解热镇痛,消
炎和抗风湿作用+ 部颁标准)$*中对这)种成分的含

量测定都较为繁琐'测量精度较难掌握+ 有文献报
道用双波长比值光谱法)"*

,胶束薄层色谱法))*等对
)种组分进行了含量测定+ 但未见用高效液相色谱
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法同时测定这)种组分+ 本试验采用高效液相色谱
法'不需要对样品进行特殊处理便可直接测定)组
分的含量+

5N仪器与试药
5<5N仪器

FX2"#&%高效液相色谱仪$日本岛津%&&1"/#

电子天平$瑞士O+RR,+T%+

5<6N试药
乙酰水杨酸对照品$批号($##$$)2"##)#"'纯度

$##Z%,咖啡因对照品$批号($-$"$'2"##'#-'纯度
$##Z%,非那西丁对照品$批号($###0'2$0.0#/'纯
度$##Z%均由中国药品生物制品检定所提供+ 复
方乙酰水杨酸片分别为武汉远大制药集团有限公
司,批号(#(#"#0&临汾宝珠制药有限公司,批号(

#(#$#)&临汾宝珠制药有限公司,批号(#(#"#)&规格
均为(乙酰水杨酸""# 38,咖啡因)' 38,非那西汀
$'# 38+ 磷酸二氢钾为分析纯'水为超纯水'乙腈为
色谱纯+

6N方法与结果
6<5N色谱条件

色谱柱(]V33+RTVX

$.

柱$/<( 33o$'# 33''

$

3%&流动相(HN(<'的磷酸二氢钾缓冲液$取磷酸
二氢钾"#</ 8'加#<$ 3:,!F

G$氢氧化钠溶液/'(

3F'用水稀释至)### 3F%2乙腈$-.n""%&流速($<#

3F!357

G$

&检测波长("-# 73&进样量("#

$

F&柱
温(室温+

6<6N溶液的制备
6<6<5N对照品溶液N精密称取乙酰水杨酸对照品
..<#) 38,咖啡因对照品$/<$. 38,非那西丁对照
品($<$' 38'置$## 3F量瓶中'加流动相溶解并稀

释至刻度'摇匀'为对照品贮备液+ 精密量取/ 3F

置另一$## 3F量瓶中'加流动相稀释至刻度'摇匀'

即得+

6<6<6N供试品溶液N取本品"# 片'精密称定'研
细'精密称取适量$约相当于乙酰水杨酸.. 38'咖
啡因$/ 38'非那西丁(# 38%'置$## 3F量瓶中'加
流动相适量'超声处理$# 357'加流动相稀释至刻
度'摇匀'经#</'

$

3的微孔滤膜滤过'为供试品贮
备液+ 精密量取/ 3F'置另一$## 3F量瓶中'加流
动相稀释至刻度'摇匀'即得+

6<6<7N空白溶液N按处方比例制成不含)组分的
空白样品'并按""<"<"#项下方法制成空白溶液+

6<7N系统适应性试验
取上述)种溶液'按""<$#项下方法测定'记录

色谱图'见图$+ 对照品图谱中乙酰水杨酸,咖啡
因,非那西丁的保留时间分别为$<' 357,"<$ 357,

0<) 357'理论板数分别为$ ''#," ").,( )0(+ 乙酰
水杨酸峰和咖啡因峰的分离度为)<)'咖啡因峰和
非那西丁峰的分离度为""<0+

6<ON线性关系考察
精密量取对照品贮备液$'"'/'('. 3F'分置$##

3F量瓶中'加流动相稀释至刻度'摇匀'按""<$#项下
方法测定+ 以峰面积)对浓度8进行线性回归'乙酰
水杨酸'咖啡因及非那西丁的回归方程分别为8f
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$
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内线性关系良好+

图5N高效液相色谱图
&2对照品&%2供试品&X2空白溶液
S%. 5NNDFX@9T:34R:8T43C

&2@:7RT:,&%2C43H,+&X2A,47I

6<PN仪器精密度试验
取供试品溶液连续进样'次'乙酰水杨酸'咖啡

因,非那西丁峰面积的J]^分别为#<()Z'#<".Z'

#<$/Z+

6<QN稳定性试验
取对照品溶液在#'"'/'. 9内进样'乙酰水杨
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酸'咖啡因,非那西丁峰面积的J]^为$<-'Z,

#<./Z, #<$.Z+ 表明咖啡因,非那西丁在. 9内稳
定'但乙酰水杨酸在. 9后变化较大+

6<RN重复性试验
制备'份供试品溶液$批号#(#"#0%'按""<$#

项下方法测定'乙酰水酸,咖啡因,非那西丁的平均
含量分别为$##<0Z,0$<(Z,$##<'Z'J]^分别为
#<0.Z,#<0.Z,#<)"Z+

6<VN加样回收率试验
精密称取已知含量的供试品细粉$批号

#(#"#0%共(份'分置$## 3F量瓶中'分为)组'分
别精密加入一定量的乙酰水杨酸对照,咖啡因对照,

非那西丁对照'按""<"<"#项下方法制备成相当于
样品测定项下浓度的.#Z,$##Z,$"#Z的溶液'按
上述色谱条件测定'计算乙酰水杨酸,咖啡因,非那
西丁平均回收率分别为$#$<"Z,00<$Z,$##<)Z'

J]^分别为#<-Z,#<.Z,#<-Z+

6<WN样品测定
取对照品溶液和供试品溶液按""<$#项下方法

测定'按外标法以峰面积计算含量'测定结果与部颁
标准)$*中的化学法比较'见表$+

表5N样品含量测定结果!Z"' f)#

9;=5N +̂R+T3574R5:7 T+C>,RC:SC43H,+C!Z"' f)#

批号
NDFX 化学法

乙酰水杨酸咖啡因非那西汀乙酰水杨酸咖啡因 非那西汀
#(#"#0 $##<0 0$<( $##<' 00<$ 0"<# 0.<0

#(#$#) 0-</ 0/</ 00<' 0(<0 0)<# $#$<)

#(#"#) $#"<" 0-</ $#)<0 $##<$ 0(<' $#"<'

7N讨论
7<5N测定波长的选择

考虑处方中咖啡因标示量最低'其最大吸收波
长为"-# 73'且乙酰水杨酸的水解物在该波长上基
本没有吸收'故选"-# 73为测定波长+

7<6N稳定性的考察
乙酰水杨酸易于水解'生成水杨酸和乙酸)/*

'

在酸性条件下较稳定'咖啡因在碱性条件下稳定性
较差'故采用偏酸性的溶剂+ 尝试了乙腈,乙腈2水,

磷酸盐缓冲液2乙腈做溶剂'其中磷酸盐缓冲液2乙
腈为溶剂得到的)组分峰形最好'分离度达到要求+

乙酰水杨酸较为稳定'但在. 9后变化较大'建议在
/ 9内测定+
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动态浊度法定量测定碘海醇中细菌内毒素的含量
姚治!倪维芳!朱社敏!匡荣

$浙江省药品检验所药理室'杭州)$###/ %

摘要!目的!应用动态浊度法鲎试验定量测定供注射用的碘海醇原料中的细菌内毒素含量& 方法!通过干扰试验确定样品
检测浓度!并建立标准曲线对精制程度不同的样品进行细菌内毒素的定量测定& 结果!样品在$# 38'3F

G$时!对鲎试验检
查无干扰作用!细菌内毒素回收率在'#Z E"##Z范围内& 样品中的内毒素含量可定量测定& 检测结果与热原检测的结果有
一定的相关性& 结论!动态浊度法可用于碘海醇中的细菌内毒素定量检测&

关键词!碘海醇)细菌内毒素)动态浊度法)

中图分类号!J0"-<))!!!文献标识码!%!!!文章编号!$##-2-(0)#"##0$#"2#$'#2#/
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