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阿奇霉素干混悬剂中阿奇霉素含量测定

"
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关键词!阿奇霉素干混悬剂!阿奇霉素!含量测定

中图分类号!&'()*(!!文献标识码!+

!!阿奇霉素干混悬剂收载于中国药典 (%%, 年版#其含量

测定为抗生素微生物检定法#该法操作复杂#准确度不高$

本文建立了-./0法对阿奇霉素进行含量测定#该法专属性

好#准确可靠$

$!仪器"试药与样品

123456高效液相色谱仪!,$, 泵%(#7) 紫外检测器%89:;

:4<<9=>"(色谱工作站"&+.($$?电子天平&#(%@型酸度计&

样品均为市购&阿奇霉素标准品!中国药品生物制品检定所#

批号'$"%",(;(%%"%##含量''#*AB"#红霉素标准品!中国药

品生物制品检定所#批号'"%)77$$#含量'77*7B"&乙腈为色

谱纯#水为重蒸馏水#其它试剂为分析纯$

(!方法与结果

(*$!色谱条件与系统适用性试验

色谱柱'?92>C<69:D>!(%% >>E#*A >>#,

!

>"&流动

相'乙腈;%*%#, >C:F:磷酸二氢铵溶液!"%G)%"#用三乙胺调

H-值至 )*",&流速'$*% >/F>9<&检测波长'($% <>&精密称

取阿奇霉素标准品与红霉素标准品各约 ,% >I#加流动相溶

解并稀释至刻度#摇匀#取 ,%

!

/进样#记录色谱图#阿奇霉

素峰与红霉素峰的分离度应大于 "*%&理论板数按阿奇霉素

峰计算应不低于 ( %%%$

(*(!溶液的制备

(*(*$!标准品溶液的制备!精密称取阿奇霉素标准品约 ,%

>I#置 ,% >/量瓶中#加流动相溶解并稀释至刻度#摇匀#即

得$

(*(*(!供试品溶液制备!取本品 $% 袋内容物#精密称定#

研细#精密称取适量!约相当于阿奇霉素 ,% >I"#置 ,% >/

量瓶中#加流动相溶解并稀释至刻度#摇匀#滤过#取续滤液#

即得$

(*(*"!阴性溶液制备!取辅料适量同 (*(*( 项方法制成阴

性溶液$

(*"!干扰试验

取供试品溶液%标准品溶液和阴性溶液各 $%

!

/#在上

述色谱条件下进样#结果供试品溶液主峰的保留时间与标准

品主峰的保留时间一致#且阴性无干扰$

(*#!线性关系考察

精密称取阿奇霉素标准品 A*%,%)*',%$%*$A%$(*$%%

$#J$% 及 $,*'% >I分别置 $% >/量瓶中#加流动相使溶解并

稀释至刻度#摇匀#各进样 ,%

!

/#测定$ 以进样体积中阿奇

霉素的量为横坐标#峰面积为纵坐标绘制标准曲线#计算回

归方程为'!K$( '%$ '","L(# )%%*%(!#K%*''' )"#结果表

明'阿奇霉素在 "%*(, M)'*,

!

I范围内呈良好的线性关系$

(*,!精密度试验

取标准品溶液重复进样 , 次#测得峰面积的 $%&为

%J%AB$

(*A!稳定性试验

取同一供试品溶液!批号'(%%"$$%""于配制后 %%(%#%A%

7 小时分别进样 ,%

!

/#测得峰面积的$%&为 %*(7B#表明供

试品溶液在 7 小时内稳定$

(*)!重复性试验

取本品!批号'(%%"$$%""A 份!每份相当于阿奇霉素 ,%

>I"#精密称定$ 照供试品溶液制备方法制成供试品溶液!'

KA"#分别测定含量#平均含量为标示量的 ''*(B#$%&为

%*")B$

(*7!回收率试验

采用加样回收法#精密称取空白辅料约 %*$ I共 ' 份#置

$% >/量瓶中#分为 " 组#分别按标准品浓度的 7%B%$%%B%

$(%B加入阿奇霉素标准品#按样品含量测定方法测定含量#

结果平均回收率为 ''*$##$%&K%*"#B!' K'"$

(*'!样品测定

分别取标准品溶液#供试品溶液 ,%

!

/进样#测定峰面

积#按外标法计算含量#结果见表 $$

表 $!样品测定结果"' K(#

批号
微生物检定法

相当于标示量!B"

-./0法
相当于标示量!B"

(%%"$$%" ''*$ ''*(

(%%"$$%# '7*( '7*)

(%%"$$%, 'A*, 'A*(

(*$%!中间精密度试验

取同一批号的样品!(%%"$$%""在不同日期按样品测定

项下方法测定含量!' K""#测得含量的平均值为 ''*#B#

$%&为 %*),B$

"!讨论

取经高温%高湿%氧化%光照等条件处理后的本品溶液#

分别进样 ,%

!

/#记录色谱图#结果该色谱系统可将阿奇霉素

中的杂质#酸%碱%光%热%氧化条件下的主要降解产物#红霉

素等已知杂质较好地分离#说明该色谱条件能准确测定阿奇

霉素的含量$

比较用-./0法和微生物检定法测定该制剂的含量#结

果相同#但-./0简单%快速%重现性好$

本文采用的流动相 H-为 )*",#不适宜用常规色谱柱

!H-'(*, M)*,"进行检测#应选用有助于碱性化合物分析的

高 H-色谱柱$
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