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!摘!要"!采用高效液相色谱法和管碟法对阿莫西林硫酸黏菌素可溶性粉中黏菌素含量方法的前

处理条件%:2 a水浴加热 $ S&进行了研究" 结果表明!:2 a加热破坏阿莫西林的同时!硫酸黏菌素

也产生降解!效价下降约 $"9!提示该前处理条件有待进一步改进" 本实验可为完善该质量标准提

供参考"
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!!阿莫西林为半合成的广谱青霉素类药物!兽医

临床上常用于因金黄色葡萄球菌)链球菌等革兰氏

阳性菌和大肠杆菌)巴氏杆菌等革兰氏阴性菌引起

的感染& 硫酸黏菌素为多肽类抗生素!广泛用于治

疗由大肠杆菌)沙门氏菌)铜绿假单胞菌等革兰氏

阴性菌引起的感染& 阿莫西林和硫酸黏菌素联用

对巴氏杆菌)大肠杆菌等有协同抗菌作用!目前已

有阿莫西林硫酸黏菌素注射液产品生产'$(

& 国内

另有企业生产阿莫西林硫酸黏菌素可溶性粉!其质

量标准中!采用+:2 a水浴中加热 $ S,的方法破坏

样品中的阿莫西林!以防其对黏菌素效价测定结果

产生影响& 笔者认为!+:2a加热 $ S,的处理条件

对抗生素来说比较剧烈!可能会对黏菌素的稳定性

产生影响!因此采用高效液相色谱法和管碟法两种

测定方法对此进行了研究&

;<材料与方法

$,$!材料

$,$,$!色谱法!U=WOZE".:2 型高效液相色谱仪!

U=WOZE"&-'紫外检测器%0T"#2 分析天平%硫酸黏菌

素标准品!批号R#"'#:#2!效价为 ""$2.单位)<8!中
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国兽医药品监察所%乙腈为色谱级试剂!其余试剂

均为分析纯&

$,$,"!管碟法!+MH/$ 抗生素微生物测定仪%

0T"#2 分析天平%硫酸黏菌素标准品)试验菌种

+P++"H#&&$#%"中国兽医药品监察所#%培养基)

缓冲液等均为中海公司制备&

$,"!方法

$,",$!高效液相色谱法!色谱柱$U=WOZE1K7_>ZO

+$- 色谱柱"&,. <<6$2# <<! 2

"

<#!检测波长

"$2 7<!流速 $,# <̂ )<>7!柱温 %# a!进样量 "#

"

&̂ 流动相 #,$ <B?)̂ 无水硫酸钠溶液 /乙腈

"& p$#!用磷酸调 VM至 ",&

'"(

& 精密称定适量黏

菌素标准品 & 份!分别置锥形瓶中!精密量取 $##

<̂ #,$ <B?)̂的盐酸溶液至锥形瓶中!制成每 <̂

含$ 万单位的溶液!其中两份作为标准品溶液!另两

份于 :2 a水浴中加热 $ S后!放冷至室温作为供试

品溶液!进样!记录色谱图&

$,","!管碟法!试验菌种$+P++"H#&&$#%!培养

基$培养基fI号"VM'," (',&#!缓冲液$磷酸盐缓

冲液"VM.,##!黏菌素最终浓度$-## 单位)<̂ "低

浓度#)$.## 单位)<̂ "高浓度#!培养温度$%2 a!

培养时间$$' S

'%(

& 精密称定适量黏菌素标准品 %

份!分别置锥形瓶中!精密量取 $## <̂ #,$ <B?)̂

的盐酸溶液至锥形瓶中!制成每 <̂ 含 $ 万单位的

溶液!其中一份作为标准品溶液!另两份于 :2 a水

浴中加热 $ S 后!放冷至室温作为供试品溶液!照

抗生素微生物检定法测定&

=<结<果

",$!高效液相色谱法!该色谱系统能分离出 ;$)

;");%);$ /$);$ /'Pg0这 2 个色谱峰"图 $#!且

峰型较好& 而经加热破坏后的供试品色谱图"图

"#中!除出现上述标准品色谱图的 2 个色谱谱外!

还出现了几个小的降解物色谱峰!按外标法以;$)

图 ;<未加热破坏的硫酸黏菌素液相色谱图

图 =<加热破坏后的硫酸黏菌素液相色谱图

;");%);$ /$ 和 ;$ /'Pg02 个色谱峰峰面积的

和热破坏后供试品中黏菌素的含量约为 -%9& 说

明 :2 a水浴中加热 $ S 后!黏菌素被破坏发生降

解!使黏菌素含量测定结果偏低&

","!管碟法!" 份 :2 a水浴中加热 $ S 后的供试

品效价平均值约为 $:2## 单位)<8!为原含量的

--9!即加热破坏后黏菌素效价降低约 $"9&

><讨<论

%,$!管碟法比高效液相色谱法测定的含量高约

29!这可能是因为经热破坏后黏菌素产生的部分

降解物也有一定抑菌性!管碟法测定的是黏菌素和

所有降解物的总活性!而高效液相法测定的仅是黏

菌素的含量!因此黏菌素与有抑菌性的部分降解物

共同作用从而使效价的含量结果高于高效液相色

谱法& 但两种不同的测定方法均表明热破坏后可

导致黏菌素产生一定的降解&

%,"!上述试验证明!质量标准中测定黏菌素的前

处理方法值得商榷!用该前处理方法进行热破坏后

导致黏菌素产生降解!使黏菌素的含量测定结果偏

低!应对该方法进行改进& 农业部公告 $.': 号中

阿莫西林硫酸黏菌素注射液的质量标准就提供了

一个很好的思路!其质量标准中测定黏菌素的前处

理方法采用专属性更强的青霉素酶来破坏阿莫西

林!阿莫西林被酶破坏后失活因此在管碟法效价测

定中不会对黏菌素的效价测定结果产生影响&
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