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复方新诺明是抗菌谱广的 临床常用药
,

��� 标准溶液
�
�

�

��� � 以�� 的 �
��

�

�

鉴于中国药典对其溶出度尚未作出规定
,

且 磷酸盐溶液
,

� �� 标准溶液
�
�

�

��� � 岁� �的

有报道本药可引起 白细胞减少
、

肾功能损伤 ���
�

� 磷酸盐溶液
。

以及过敏等不 良反应
。

为确保安全用药
,

提 三
、

实验方法与结果

高药品质量
,

本文对复方新诺明中的主药磺 参照中国药典 ���� 版二部复方新诺明

胺甲基异劫哇进行溶出度测定
。

片的磺胺甲基异 嗯哇 含量测定方法测定 �

一
、

仪器与材料 药含量为标示量的 ��
�

� �
、

� 药含量为标示

溶出试验仪 � � 一 �� 型 �上海黄海药检 量的 ��
�

� �
。

仪器厂�
,

紫外分光光度计 � �� 型�上海第三 �一 ��� �
�

� 碑酸盐缓冲液 中 ��� 的标

分析仪器厂 �
。

准曲线制备

磺胺甲基异嗯哇��� �� 标准品和 甲氧节 �
�

等吸收
�

点波长选择 按表 � 分别精

氨嗜咤 �� �� �标准品 �南京市药品检验所提 密吸取各规定量
,

置 �� � �容量瓶 中
,

各加

供 � �复方新诺明片批号 � ��� � �� 南京江浦制 �
�

� � 氢氧化钠溶液至刻度
,

摇 匀
,

为 � ��

药厂
,

简称
�
� 药 �

、

批号 � � � � � ��� 广 州光华 标准测定溶液
。

以 � �� � � 为测定波长 �戈�
,

药业公 司
,

简称
�
� 药 �� �� �

�

� 磷酸盐缓冲 在 � � � � � 附近 �每隔 �
�

�� � �选择等吸收点

液
。

在 � � �
�

��� 处
,

作为参比波长 �久
� �

,

见表 �
。

二
、

标准溶液的制备
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�

标准 曲线制 备 按照表 � 分别精密 ���
�

�� � 波长处测吸收度
,

空 白校正
。

结果

吸取规定量置 �� � �容量瓶中
,

加 �
�

� � 氢氧 见表 2o

化钠溶液至 刻度
,

摇匀
,

分别 在 257 nm 和

表 2 磺胺 甲基异珍哇标准曲线

1 2 3 4 5 6 7
SM Z标准液(ml ) 0

.
2 0

.
3 0

.
4 0

.
5 0

.
6 0

.
8 1

.
0

T M P 标准液(司) 0
.
1 0

.
2 0

.
2 0

.
25 0

.
3 0

.
4 0

.
5

p
H6
.
8 磷酸盐缓冲液(m l) 1.7 1.5 1.4 1.25 1.1 0

.
8 0

.
5

△A 0
.
234 0

.
350 0

.
477 0

.
586 0

.
70 4 0

。

9
4 7 1

.

2 2 6

回 归 得直 线方 程 △A 二 6
.
2 9 51 C 一 氧化钠溶 液 至 刻 度

,

摇 匀
,

在 257 lun 和

0
.
0201

,

了二 0
.
9 9 9 4 3 0 4

.
5
nln
波长处分别测吸收度

,

空 白校正
。

( 二)回收率浏定 按照表 3分别精密吸 结果见表 3o

取各规定量
,

置 10 m l容量瓶中
,

加 0
.
4 % 氢

表 3 磺胺甲基异珍咬回收率

1 2 3 4 5

SM Z标准液(rnl ) 0
.
5 0

.
5 0

.
5 0

.
5 0

.
5

T M P 标准液 (而) 0
.
2 0

.
3 0

.4 0
.
5 0

.
6

p
H6
.
8 磷酸盐缓冲液(耐) 1

.
3 1

.
2 1

.1 1
.
0 0

.
9

△A 0
.
594 0

.
616 0

.
594 0

.
617 0

.
601

回收率 % 100
.1 103

.
6 100

.
1 103

.
8 101

.
2

X 士 S D 10 1
.
7 6 士 1

.
8 3

C V % 1
。

8 0

( 三 )溶 出度 浏定 分别精密称重 A
、

B 0

.

5 m l 置 10 m l 容量瓶中
,

加 p
H6
.
8 缓冲液

两药各 6 片置 1000m l p
H6
.
8 的磷酸盐缓冲 1

.
sm l

,

加 0
.
4 % 氢氧化钠液至刻度

,

混匀
,

分

液(温度 37 士 0
.
5℃ )于溶出测 定仪转篮中

,

别在 257 lun
、

3
04

.

5
n

m 处 测定 吸收度
,

空白

转速为 100以m in
,

分别在 5
、

1 0

、

2 0

、

3 0

、

4 0

、

校正
。

由△A = A2 5 7
nm 一

A3
0 4

.
s
tun
得差示

50
、

6 O m in 时各取 样 10 m l
,

过滤
、

精密 吸取 吸收
,

计算累积溶出百分率
,

结果见表 4o

表 4 S M z 在 pH6
.
8 碑酸盐缓冲液 中平均 累积溶出 百分率 (n 二 6)

5 10 20 30 4 0 50 60 (m i
n
)

巩t) %
A 药

B 药

2 1
。

4
5

2 8

。

8 9

3 5

。

6 8

4
5

.

3
4

5 5

,

2 5

7
1

.

6 6

6 6

。

1 4

8 1

。

8 8

74

。

2 3

90

。

5 8

7
9

.

1 3

9 3

。

4
3

8 2

.

6 5

9
4

.

3 7

将表 4 所得数据
,

在威布尔概率纸上作 值分别为 0
.
9987

、

0

.

9 9
74

,

所得各参数见表

F( t) % 关于 t散点图
,

近似一直线
,

故认为服 5o

从威布尔分布
,

在
T = 0 时 A 药和 B 药的 R

表 5 SM z 在 pH6
.
8 碑酸盐缓冲液中的溶 出参数

Ky士S D m 士 S〔) 毛。士S D 几 士 SD T so 土 SD

m in
一 1

m in 而n 而n m in

A 药

B 药

0
.
0273

士0
.
0 0 1 9

0
.
0 4 8 7

士 0
.
0 0 3 1

0
.
8 0 0 6

士 0
.
0 4 3 4

0
。

8 9 5 0

5 0

。

8

士 3
.
9 0 8 5

2 8
.
1 9

显著性 P < 0
.
01

士0
。

0 5 3
7

P < 0

.

0 1

1 7

。

7
3

土 1
.
8 6 9 0

1 1
。

(洲)

士 1
.
0 8 9 0

P ( 0
.
0 1

2 7
。

8 1

士2
,

4 3
4

3

1
6

。

4
6

士 1
.
3 6 6 2

P < 0
。

0
1

士2
.
2 5 5 2

P < 0
.
0 1
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四
、

讨论

根据表 2
、

表 3
、

表 4 中统计数据
,

认为复

方新诺明中磺胺甲基异 嗯哇 可用中国药典

1990 版二部规定有关复方新诺明的含量测

定方法测定
,

其介质可选用 pH6
.
8 磷酸盐缓

冲液
。

因我们在初试时曾用 0
.
l
mo l/

L 盐酸

为介质
,

测定结果
:A 厂生产的药溶出速率为

0
.
0119/m in

、

B 厂产品为 0
.
0 176 /m in

,

远小

于在 pH6
.
8 磷酸盐中的溶 出率

,

且在溶出过

程中
,

在转篮周围产生气泡
,

影响溶出
。

由表 5 可知
,

A 厂和 B 厂所生产的药
,

其

K y
、

m

、

毛
。、

几
、

Ts

。
均有极显著差异

,

故本文

建议药典应对复方新诺明溶出度加以质量控

制
,

从而确保物美价廉的老药充盈市场
,

发挥

更大的效应
。

堂试剂检测乳酸环丙沙星注射中内毒素的研究

程 必 徐世清 马晓华

(解放军第479 医院药械科 丹东 11 8008)

摘要 本文用赏试剂对乳酸环丙沙星注射液的细菌内毒素进行检测
,

经过抑制/增强试验表明
,

乳酸环

丙沙星注射液按 1
:8 的稀释液对标定值为 0

.
SE U/ nil 的

T A L 无抑制增强作用
。

实验结果表明
,

将原液按 1:8

稀释后可标定值为0
.
SEU/ 时 的

T AL 进行检测乳酸环丙沙星注射液中的细菌内毒素
。

关键词 乳酸环丙沙星注射液 ;世试荆 ;细 菌内毒素试脸;抑制/增强试验 ;热原

细菌内毒素检查法是用誉试剂(T A L )测

定各物品的样品中或其表面可能存在的细菌

内毒素浓度的试验
。

誉试验法的灵敏度高于

家兔法热原试验
,

极微量 的内毒素就能使

T A L 产生坚固的凝胶
。

因此
,

T A L 为内毒素

检测提供了一种简单
、

快速
、

灵敏
、

准确的方

法
。

美国药典九五年版收载用细菌内毒素法

检查的药品有 471 种
,

其中仅有 40 种保留热

原检查
。

我国药典九五年版才正式收载了
“

细菌内毒素检查法
” ,

但用该方法检测细菌

内毒素的品种数量甚少〔‘]
。

用 T A L 检测乳

酸环丙沙星注射液的细菌内毒素尚未见报

道
。

本文根据该法采用
“

凝胶法
”

研究制订了

乳酸环丙沙星注射液的细菌内毒素检查方

案
,

并观察了检查结果
,

现将其报告如下
。

一
、

试剂与器材

(一 )试荆

细菌内毒素工作标准 品(批号
:960 205

,

I O E U / 支
,

厦 门鳖 试 剂厂 );赏 试剂 (批号
:

960302
,

厦门堂试剂厂);置试剂溶解水
,

即超

纯水(批号
:960305

,

厦 门鳖试剂厂 );乳酸环

丙沙 星 注 射 液 (批 号
:960806 1

、

9 6 0 8 0 6 2

、

9 6 0 8 0 6 3

,

1 0 0 m l / 瓶
,

本院制剂室 )
。

( 二)仪器

IB8 01 型 超级恒温 器 (辽 阳恒 温 仪器

厂);W z R 一
D9 41 型药用电子振荡器 (苏州

市东昊医用电子仪器厂 );所用玻璃器皿和其

它用具均除热原
。

二
、

原理

擞血变形细胞中含有一种称为凝固蛋白

原的可凝性蛋 白质及一种大分子的酶原
,

此

酶原被内毒素(热原质)激活后能作用于凝固

蛋白原
,

促其变成一种不溶性的肤
,

称为凝固

蛋白
,

最后此肤聚合生成坚固的凝胶
。

即细

菌内毒素法的判断依据
。

三
、

实验方法与结果

(一)细 菌内毒素理论限值计算

按部颁标准[21 该药项下热原 注射剂量


