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外, 其余4 批均测定了含量。实验表明, 本方法较部

颁标准中雷公藤多甙片所采用的薄层扫描法在稳定

性, 重现性及灵敏度方面均明显提高, 可以作为常规

检验方法。
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HPLC-EL SD 法测定硫酸阿米卡星的含量

吴宏伟　王　珑(厦门市药品检验所 厦门 361012)

摘要　目的: 用H PL C2EL SD 法测定硫酸阿米卡星的含量。方法: 采用A gilen t Ex tendC18色谱柱 (250×416mm , 5Λm ) , 以水2氨
水2冰醋酸 (96∶316∶014) (调节pH 为1010～ 1012)为流动相, 流速110m l·m in - 1, 柱温: 30 ℃。EL SD 参数: 漂移管温度110℃,

氮气流速310m l·m in - 1。结果: 阿米卡星在015m g·m l- 1～ 115m g·m l- 1的范围内, 峰面积的自然对数与浓度的自然对数呈良

好的线性关系 ( r= 019991, n= 5) , 平均回收率为9911% (R SD = 0121% )。结论: 该方法准确, 重现性好, 为阿米卡星提供了一种

液相色谱的检测方法。
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HPLC-EL SD D eterm ina tion of Am ikac in Sulfa te for In jection

W u Hong2w ei,W ang L ong (X iam en Institu te f or D rug Con trol, X iam en 361012)

Abstract Objective: To estab lish an H PL C2EL SD m ethod fo r the determ ination of Am ikacin Sulfa te. M ethod: H PL C system

consist ing of an A gilen t Zo rbax Extend C18 Co lum n (250mm ×416mm , 5Λm ) and a m ix tu re of w ater2ammonia so lu tion2glacia l

acetic acid (96∶316∶014) (adjusted pH from 1010 to 1012) as mobile phase w as adap ted w ith flow rate of 110m l·m in - 1; A nd

the co lum n temperatu re w as at 30℃. T he EL SD detecto r temperatu re w as 110℃ and the flow rate of N 2w as 310m l·m in - 1.

Result: Am ikacin show ed a good linearity ( r= 0199996, n = 5) in the range of 015～ 115m g·m l- 1. T he average recovery w as

9911% w ith R SD 0121%. Conclusion: T h is m ethod po ssesses m erits of good accuracy and rep roducib ility. It m ay p rovide a

new m ethod of H PL C2EL SD determ ination fo r Am ikacin Sulfa te.
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　　阿米卡星[1 ]是以卡那霉素为原料的半合成氨基

糖甙类抗生素药品, 其中杂质除可能含有卡那霉素

外, 还有在合成后氢解产生的几个异构体。其中异构

体K 29是最易产生的杂质, 其活力很低。中国药典收

载此品种, 采用抗生素微生物效价法测定含量, 但杂

质却无法分离。由于阿米卡星不具有紫外吸收, 因此

本文采用蒸发光散射检测器测定阿米卡星的含量,

并能准确分离杂质与主成分。此法准确, 方便。

通过测定三批硫酸阿米卡星制剂表明, 此方法

准确可行。

一、仪器与试药

11 仪器　A gilen t1100 series 液相色谱仪;

A lltech EL SD 2000 蒸 发 光 散 射 检 测 器;

M ET TL ER A E240 电子天平

21 试药　氨水 (分析纯)、冰醋酸 (分析纯) ; 对

照品阿米卡星、卡那霉素、卡那霉素B 均由中国药品

生物制品检定所提供, 对照杂质K29为浙江省药品检

验所提供; 样品: 注射用硫酸阿米卡星两批 (分别为

050601、051215 )、硫 酸 阿 米 卡 星 注 射 液 一 批
(060535) , 均为本所留样。

二、方法与结果

11 色谱条件　色谱柱: A gilen t Zo rbax Ex tend

C 18柱 (250mm ×416mm , 5Λm ) ; 流动相: 水2氨水2冰
醋酸 (96∶316∶014) (在1010～ 1012 范围内调节pH

至主峰与杂质峰完全分开) , 流速 110m l·m in - 1,

EL SD 参数: 漂移管温度 110℃, 氮气压力为 310 m l
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·m in - 1; 柱温: 30 ℃[2 ]; 进样量: 20Λl。

21 分离度试验: 分别称取阿米卡星、K 29杂质、

卡那霉素、卡那霉素B 四种对照品适量, 各用水制成

015m g·m l- 1的溶液。分别进样确定峰位后, 再将四

种对照溶液混合后进样。阿米卡星与K 29的分离度为

515。与卡那霉素B 的分离度为719。见图谱1。

　　31 线性关系考察　精密称取阿米卡星对照品

013516g, 置50m l 的量瓶中, 用水溶解并稀释至刻

图 1　阿米卡星与K29、卡那霉素、卡那霉素B 混合溶液色谱

分离图

11 硫酸盐　21 阿米卡星　31K29　41 卡那霉素　51 卡那霉

素B

度, 摇匀。精密量取2、215、3、4、5m l 分别置25m l 的

量瓶中, 用水稀释至刻度, 摇匀。各精密量取20Λl 注

入高效液相色谱中, 测定峰面积, 以对照品溶液浓度

C (Λg·m l- 1) 的自然对数为横坐标, 峰面积A 的自

然对数作为纵坐标, 绘制标准曲线, 经回归处理得回

归方程为:

L ogA = 112216 L ogC- 012181　r= 019991

结果表明: 阿米卡星在 015m g·m l- 1～ 115m g

·m l- 1范围内呈良好的线性关系。

41 稳定性试验　取浓度为 1 m g·m l- 1的样品

溶液分别于 0、1、2、3、5h 进样, 测定峰面积, R SD 为

0173%。

51 精密度试验　取浓度为 1 m g·m l- 1的阿米

卡星对照品溶液, 连续进样6 次, R SD 为0121%。

61 加样回收率试验　精密称取样品适量 (相当

于阿米卡星约 1215m g) , 置 25m l 量瓶中, 再分别精

密加入阿米卡星的对照品贮备液 (215m g·m l- 1) 各

3、5、7m l, 用水稀释至刻度, 摇匀, 每份浓度制备 3

份。按外标法以峰面积和浓度 (Λg·m l- 1)的自然对

数值计算, 平均回收率 (n = 9) 为 9911% , R SD 为

111%。

71 重复性试验 取同一批的样品平行制备 5 份

浓度为1m g·m l- 1的溶液, 分别测定, 其含量的R SD

为018%。

81 样品测定　样品与阿米卡星对照品分别精密

称定, 用水溶解并定量稀释制成1m g·m l- 1的溶液,

精密量取样品溶液与对照溶液各20Λl 进样, 按上述色

谱条件测定峰面积, 以峰面积和浓度 (Λg·m l- 1) 的

自然对数计算, 按标准曲线法测定含量。同时按微生

物检定法测定含量, 两者对比的结果见表1。

图 2　注射用硫酸阿米卡星样品色谱图

11 硫酸盐　21 阿米卡星

表 1　硫酸阿米卡星含量测定结果

批号
蒸发光散射法 微生物检定法

含量 (% ) 含量 (% )

050601 9618% 10316%

051215 9615% 10218%

060535 9314% 9917%

三、讨论

11 在实验中, 流动相的pH 值对样品主峰与杂

质的分离起决定性的作用, 可根据实际的色谱系统

情况, 在pH 值1010～ 1012 范围内调节, 使主成分阿

米卡星与杂质峰完全分开。

21 由于液相色谱系统中的流动相碱度过高, 因

此在选用色谱柱时要注意其适用范围, 且尾端封闭

的色谱柱分离效果更好。

31 在计算含量时发现, 以外标法计算时, 浓度

单位按m g·m l- 1的自然对数值计算的含量值与按

Λg·m l- 1的自然对数值计算的含量值不一样; 为了

避免由于浓度单位的不同而造成计算误差, 在蒸发

光散射的液相色谱计算中, 最好采用标准曲线法计

算样品的含量。

41 蒸发光散射检测器的型号不同, 则EL SD 的

参数也不同。检测器的参数设置主要是漂移管温度

与载气流速[3 ]。设定原则是力求得到高的信噪比。但

考虑到噪音过大对基线的影响, 故该仪器参数的

Gain 值设定为4。
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