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旋光法测定硫酸妥布霉素注射液的含量

于 华生

�空军福州医院

徐金星

福州 � � � � � � �

摘要 用旋光法测定硫酸妥布霉素注射液的含量
,

具有操作简便
、

时间短
、

复试重演性强
、

样品不需任

何处理等优点
,

适合产 品适时质量控制和快速分析
。

平均 回收率 ��
�

�� �
,

变异系数 。
�

�� �
。
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硫酸妥布霉素为较新的氨基糖贰类广谱

抗生素
,

具有抗菌谱广
、

耐药性小
、

毒性低
、

临

床疗效好的特点
。

其对革兰氏阴性和阳性菌

均有很强的抗菌作用
,

抗绿脓杆菌活性特强
,

比庆大霉素高 2一8 倍
,

甚至对部分耐药菌也

有效
。

硫酸妥布霉素注射液的含量测定
,

美国

药典和卫生部颁标准均采用微生物检定法
,

该法结果可靠
,

但操作繁琐
、

费时
、

要求高
,

不

适合大批量产 品质量控制和快速分析 的要

求
。

根据硫酸妥布霉素具有旋光性的特点
,

我

们采用旋光法对硫酸妥布霉素注射液的含量

测定进行了研究
,

并与微生物检定法作了比

较
,

结果满意
。

一
、

仪器与试剂

W ZZ一 15 数字式 自动旋光仪 (上海物理

光学仪器厂 )
;pH S 一 25 酸度计(上海雷磁仪

器厂 );硫酸妥布霉素标准品 (中国药品生物

制 品检定所)
;
硫酸妥布霉素(福州抗生素总

厂 );硫酸妥布霉素注射液(福州金山制药厂
,

Z m l

:
8 万 拌) ;亚硫酸氢钠 (分析纯 )

;E D T A 一

ZN a (分析纯 )
。

二
、

实验方法与结果

(一)标准 曲线

精密称取硫酸妥布霉素适量
,

加水制成

每 lm l含 2
.
0 万单位的溶液

。

取本液适量于

25 m l量瓶中
,

依次稀释成不同浓度的溶液
,

摇匀
,

依法分别测定旋光度(见表 1)
。

经直线

回归
,

线性良好
,

回归方程为
:

a= 2
.
8036C 一 0

.
0 1 5 3

,
r

= 0

.

9 9 9

。



表 1 安布霉素溶液浓度 与旋光度的关系

浓 度

(万 拌/ m l)

0
.
2

0
.
4

0
.
6

0
.
8

1
.
0

旋光度

(a)

0
.
543

1
.
119

1
.
685

2
.
229

2
.
729

浓 度

(万 拌/m l)

1
.
2

1
.
4

1
.
6

1
.
8

2
.
0

旋光度

(a)

3
.
359

3
.
927

4
.
470

5
.
022

5
.
604

批
,

用微生物检定法和旋光法分别测定 (见表

3)
。

表 3 旋光法与微生物法m.J 定

妥布霉素含量的比较

相当标示量(% )
批号

微生物法

(二 )样品 刻定

取硫酸妥布霉素注射液适量
,

依法测定

旋光度
,

代入 回归方程
,

按下式计算含量
。

9 1 0 4 2 8

9 1 0 7 0 4

9 2 0 9 0 8

9 2 1 0 1 6

9 3 0 1 1 6

1 0 6

.

0

1 0 1

.

4

1 0 3

.

4

1 0 3

.

6

9 5

.

0

旋光法

107
.
8

102
.
2

102
.
1

102
.
5

97
.
2

误 差

(% )

+ 1
.
8

斗
一

0

.

8

一 1
.
3

一 1
.
1

十2
.
2

标示量% -
a+ 0

.
0 153

2
.
803 6 x 标示量

火 1 0 0 %

(三 )回收率试验

精密称取硫酸妥布霉素适量
,

制成一定

浓度的溶液
,

分别测定旋光度(见表 2)
。

表 2 妥布霉素回 收率试验结果

编 投入量 测定量 回收率 平均回收率 R SD

号 (g) (g ) (% ) (% ) (% )

0
.
2729

0
.
2686

0
.
2685

0
.
2650

0
.
2673

0
.
2645

0
.
2721

0
.
2672

0
.
2670

0
.
2636

0
.
2649

0
.
2624

99
.
71

99
.
48

99
.
44

99
.
40 0

.
22

99
.
47

99
.
10

99
.
21

(四 )微生物检定法与旋光法比较

取不 同批号 的硫酸妥 布霉素注射液 5

三
、

稳定性试验

(一 )附加剂对旋光度的影响

依处方量加入附加剂对旋光度测定结果

无影响
。

( 二)温度对旋光度的影响

在 10 一40
‘

C 范围内
,

每隔 5℃测定 l次
,

旋光度变化很小
。

但温度升高旋光度会略微

降低
,

故以在 20 ~ 30 ℃ 测定为宜(见表 4)
。

( 三)时间对旋光度的影响

每隔 o
.
sh 测定 1次

,

旋光度在 8h 内基

本没变化(见表 5)
。

( 四 )pH 值对旋尤度的影响

在 pH 3
.
o一 6

.
5 范围内

,

每隔 0
.
5 个 pH

单位测定 1 次
,

旋光度变化极小
,

比较稳定

(见表 6)
。

表 4 温度对旋光度的影响

温度 (C )

旋光度(a)

20 25 30 35 40

1
.
935 1

.
931 1

.
928 1

.
926 1

.
924 1

.
921 1

.
916

表 5 时间对获 光度的影响

放置时间(h )

旋光度(a)

7 8

0
.
496 0

.
498 0

.
498 0

.
498 0

.
498 0

.
498 0

.
502 0

.
502 0

.
506

表 6

酸碱度 (pH )

旋光度(a )

p H 值对旋光度的影响

4.0 4.5 5.0 6.0 6.5

2.122 2.120 2.119 2.118 2 ,

1 1 8
2

.

1 1
8

2

.

1 1 5 2

.

1 1 0



四
、

讨论

硫酸妥布霉素注射液用旋光法和微生物

检定法测定含量的结果非常接近
,

无显著差

异(P )0
.
05)

。

因本法操作简便
、

快速
、

重现性

好
,

适用于医院
、

药厂进行批量生产时质量控

制和快速分析
。

实验表明
:
本法比较稳定

,

附加剂
、

温度
、

药学实践杂志 1995年第 13 卷第 2期

时间及 P H 值等对旋光度测定基本没有影

响
。

参考文献

[1〕U SP
,

X X l l

.

1 9 9 0
:

1 3 8 1 ~ 8 2

〔2」中华人民共和国卫生部部颁标准(试行)w sl 一 2 07 ~ 87

【3」中华人民共和国药典
.
二部

.
199。:附录 17 ~ 18

【4〕陈钧鸣
,

徐玲娣编
.
抗生素工业分析

,

增订版
,

北京
:
中

国医药科技出版社
,

19 91

:

21 6 一17

喳诺酮类药物分析方法概况

彭六保 李健和 陈孝治 龚建华

(湖南医科大学附 二院药剂科 长沙 410011)

哇诺酮类药物抗菌谱广
、

抗菌作用强
、

使

用安全
,

临床应用 日益广泛
。

近年不仅为改善

已有品种的欠缺致力于发展新品种方面取得

重大进展
,

同时在药物剂型
、

检测手段及体内

动态研究等方面也取得了一定成就
。

本文仅

就第一代喳诺酮类药物蔡陡酸
,

第二代毗呱

酸
,

第三代氟呱酸原料药
、

制剂及体液的分析

方法作一概述
。

1

.

禁吮酸 (N
alidixi。 A

e id )

美国药典 22 版收载了蔡吮酸及其片剂

和口 服混悬液
。

以二 甲基甲酞胺为溶媒
,

中性

百里酚酞为指示剂
,

0

.

l m ol / L 甲氧化锉为滴

定液对原料药进行了测定
。

其制剂测定采用

对照品法
,

在 258
nm 处测吸收值

。

中国药典

90 版也收载了蔡陡酸及片剂
,

其含量测定均

采用酸碱滴定法
,

溶媒为 0
.
lm ol /L 氢氧化

钠
,

指示剂为酚酞
,

滴定液为 0
.
lm ol /L 盐

酸
。

s h i
n

g b
a
l n

.

M

.

等[
’〕将相当于 Zom g 蔡

陡酸的片剂粉溶于甲醇
,

过滤
,

残渣用甲醇洗

涤
,

滤液和洗涤液合并
,

加甲醇稀释至 50 m l
。

往 5
.
om l该滤液中加 0

.
4m l 0

.
2 % 磺胺

、

Z m l

2 % 亚硝酸钠溶液
、

0

.

4 m l Z
%

1 一蔡胺
,

稀释

至 lom l
,

混合
,

在 100℃水溶上加热 lom in
。

于 47 0
n m 相对试剂空白测定吸收值

。

产物稳

定蕊 Zh
r ,

2 0
~

2 0 0 拌g /m l 的校正 曲线为直

线
,

回收率是定量的
。

B h
o
w

a
l 5

.

K

.

等[z] 角三

氯化铁分光光度法测定了禁吮酸片
,

结果满

意
。

W

u
5

.

M

.

等[
, 〕用 5% O V 一101/C hro

-

m o sorb W A W D M C S (80~ 100 目)的 U 型

玻璃柱 (50c m X 3m m )
,

氮作载气
,

s o m l / m i
n

,

以 8℃/m in 从 245 ℃程序升温至 27 5℃(保持

Zm in )
,

火焰电离检测了片剂中蔡陡酸
。

禁咤

酸在 0
.
2~ 3拌m o l的响应呈线性

,

在 1
.
7拌m o l

的回收率为 86 %
,

所得结果与分光光度法十

分一致
。

蔡陡酸已接近淘汰
,

有关其体内分析报

道较少
。

C h
a n

C

.

Y

.

等川用毗呱酸(内标)处

理 0
.
lm l生物液体

,

然后于 55 ℃与 lm ol /L

高氯酸 0
.
lm l混 合

,

离 心 后
,

以 U ltrop ae

I
J
ieh rosorb R p一 15 柱高效液相色谱分析 10

~ 50拌l 上清液
,

0

.

4 m
o

l / L 乙睛
:
柠檬酸 (l

:
5) 作流动相

,

于 340n m 检测了蔡陡酸
。

毗呱酸(P ip
em idie A eid)

我国 已将毗呱酸列为国家基本药物之

一
,

90 版药典上收载有原料药及片剂
。

原料

药的测定采用非水滴定法
,

片剂的测定采用

对 照 品 法
,

0

.

04 % 氢 氧 化 钠 为溶 媒
,

在

273nm 波长处测吸收值
。

买尔旦[5J 报道了毗呱酸片的荧光分光光


