
液 o浓缩至每毫升含 tª生药 o制得 |个样品 ∀

2 .3  指标测定

2 .3 .1  出膏率测定  精密吸取 ts°̄ 样品溶液 o在水浴

上蒸干 o得浸膏 o按 |x版药典规定方法烘干称重 o计算

出膏率 ∀结果见表 u ∀

2 .3 .2  苦参碱含量测定≈w   标准曲线制作 }精密称取

苦参碱对照品 u qw°ªo加无水乙醇定容于 t°̄ 量瓶中 ∀

分别精密吸取 { otu oty ouu ou{和 vyΛ̄ 对照品溶液于硅

胶 � 板上点样 o以苯2丙酮2乙酸乙酯2氨水ku qs }v qs }

w qs }s qul 为展开剂上行展开 ∀展开毕 o取出 o晾干 o碘

蒸气显色 o刮下斑点 o装入小柱kt ≅ tv¦°l o以无水乙醇

洗脱至生物碱反应为阴性 ∀洗脱液水浴蒸干 o分别加 u

≅ ts
p w
°²̄Π�溴麝香草酚蓝 ³�z qy的缓冲溶液ks qt°²̄Π

�磷酸二氢钠2s qt°²̄Π�氢氧化钠溶液ly°̄ o氯仿 y°̄ o

密塞 o振摇 u°¬± o倒入分液漏斗中 o静止 vs°¬± o分出氯

仿层 o不加对照品溶液为空白 o在 wtu±° 处测定吸收

度 ∀得到吸收度 � 与浓度 ≤ kΛªl的回归方程 }Α � s q

stsu Χp s qsu|w oρ� s q|||u ∀

样品测定 }准确吸取样品溶液 ts°̄ o精确加入 s q

v h盐酸 us°̄ o摇匀 o过滤 o精密吸取续滤液 ts°̄ o加浓

氨 v°̄ o用氯仿萃取至生物碱反应为阴性 o合并氯仿液 o

水浴蒸干 o用无水乙醇定容于 u°̄ 量瓶中 o作为供试

液 ∀精密吸取 ws∏̄ 供试液于硅胶 �板上点样 o其余操

作与标准曲线操作相同 ∀由回归方程求出各煎煮液的

苦参碱的相应含量 ∀结果见表 u ∀

2 .4  结果分析

评分标准 }按主次指标 o规定苦参碱含量满分为 zs

分 o实验所用药材处方煎液中苦参碱 t qs°ªΠ°̄ 为满分

zs分 o出膏率满分为 vs分 o据试验中出膏率变动范围

规定 ts h 为 vs分 ovs h 为 s分 o两项指标评分之和作

为该号试验的综合评分 o见表 u ∀

根据综合评分进行方差分析 o结果见表 v ∀

  根据极差的大小顺序及方差分析结果 o认定各因

表 3  方差分析结果

方差来源 离差平方和 自由度 方差 ƒ值 显著性

� v|z qyz u t|{ q{w { qxt 不显著

� vv{ q|v u ty| qwz z qux 不显著

≤ wtt qz| u usx q|s { q{t 不显著

误差 wy qty u uv qs{

总和 tt|x qts {

素的主次顺序为 ≤ !� !� o且 �u�t≤t为最佳工艺条件 ∀

为了验证上述结果的准确性 o重复最佳条件

�u�t≤t实验 o得到出膏率为 tz qvs h o苦参碱的含量为

s q|tty°ªΠ°̄ o评分为 {u q{y o高于正交表中全部 |个实

验结果 ∀故确定工艺为加水量每次为生药重的 ts倍 o

煎煮 u次 o每次 ys°¬± o合并滤液 ψ浓缩 ψ浸膏 ψ喷雾

干燥粉 ψ胶囊 ∀

3  讨  论

此项研究从实际出发 o采用正交设计 o多指标综合

评价 o在提高苦参碱得率的前提下 o降低了出膏率 o减少

了用药量 o提高了临床疗效 ∀从而确定最佳工艺条件 ∀

研究采用酸提 !碱化萃取法 o提取了方药中的总生

物碱 o又通过薄层层析 o使得百部碱等生物碱与苦参碱

有较好的分离 o从而消除了对苦参碱含量测定的干扰 ∀

经测定回收率达 |y qx h ∀表明了实验方法的可靠 o从

而也可用于控制制剂的质量 ∀
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呋喃西林溶液的化学稳定性考察

张叶萍  夏晓萍k杭州 vtsssy 浙江医科大学附属妇产科医院l

摘要  目的 }研究呋喃西林溶液的化学稳定性 ∀方法 }用紫外分光光度法于波长 vzw±°处测定呋喃西林溶液的含

量 o分别通过经典恒温法和初均速法对呋喃西林溶液作稳定性实验 o并与留样观察作对照 ∀结果 }u种方法测得呋

喃西林溶液的室温贮存期 ι ux ε
s q| 分别为 {z§和 {w§o与留样观察结果也基本相符 ∀结论 }初均速法测定药物的稳定性

是一个简便易行的方法 ∀
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关键词  经典恒温法 ~初均速法 ~呋喃西林 ~稳定性

Στυδψ ον τηε χηεµιχαλσταβιλιτψ οφ Φυραχιλιν σολυτιον

�«¤±ª ≠ ³̈¬±ªk�«¤±ª ≠°l o÷¬¤ ÷¬¤²³¬±ªk÷¬¤ ÷°lk Τηε Αφφιλιατεδ Ηοσπιταλφορ Γψνεχολογψ ανδ οβστετριχσoΖηεϕιανγ

Μεδιχαλ ΥνιϖερσιτψoΗανγζηου vtsssyl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε }×∏ ¶·∏§¼ ·«̈ ¦«̈ °¬¦¤̄ ¶·¤¥¬̄¬·¼ ²© ƒ∏µ¤¦¬̄̄¬± ¶²̄∏·¬²± qΜΕΤΗΟ∆ }×«̈ ¦²±¦̈±·µ¤·¬²± ²©

ƒ∏µ¤¦¬̄̄¬± ¶²̄∏·¬²± º µ̈̈ §̈·̈µ°¬±̈ §º¬·« �∂2¶³̈ ¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼ ¤·vzw±° q≤ ¤̄¶¶¬¦¤̄ ¦²±¶·¤±··̈°³̈µ¤·∏µ̈ ¤±§¬±¬·¬¤̄ ¤√ µ̈¤ª̈

µ¤·̈ ° ·̈«²§º µ̈̈ ¤³³̄¬̈§·²·̈¶··«̈ ¶·¤¥¬̄¬·¼ ²©ƒ∏µ¤¦¬̄̄¬±¶²̄∏·¬²± º«¬¦« º¤¶¦²°³¤µ̈§º¬·«¶¤°³̄ ¶̈µ̈¶̈µ√ §̈©²µ²¥¶̈µ√¬±ªq

Ρ ΕΣΥΛΤΣ }×«̈ ¶«̈ ©̄̄¬©̈ ²©©∏µ¤¦¬̄̄¬±¶²̄∏·¬²± ¤·µ²²° ·̈°³̈µ¤·∏µ̈ ι ux ε
s q| §̈·̈µ°¬±̈ §¥¼·º² ° ·̈«²§¶º¤¶{z§¤¼¶¤±§{w§¤¼¶

µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼ qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ }�±¬·¬¤̄ ¤√ µ̈¤ª̈ µ¤·̈ ° ·̈«²§¬¶¤¶¬°³̄¨ º¤¼·² §̈·̈µ°¬±̈ ·«̈ ¶·¤¥¬̄¬·¼ ²©§µ∏ªq

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ¦̄¤¶¶¬¦¬¶²·«̈µ°¤̄ ·̈¶·¶o¬±¬·¬¤̄ ¤√ µ̈¤ª̈ µ¤·̈ ° ·̈«²§o©∏µ¤¦¬̄̄¬± o¶·¤¥¬̄¬·¼

  呋喃西林溶液是医院临床常用的局部消毒药 o用

于皮肤 !粘膜及伤口的感染 o还可用于口腔消炎 o腔道

冲洗等 o本品遇热不稳定 o为此 o我们对其稳定性作如

下实验 ∀

1  仪器与试药

⁄� p yws分光光度计k美国 �¤²®°¤±l o≠ �≤ p ys型

电热恒温干燥箱k杭州医疗器械厂l ~呋喃西林k济南金

达药化公司 o批号 }|ysxsyl ~氯化钠k自贡制药厂 o批号 }

|xsts{l ∀

2  实验方法

2 .1  测定波长的选择  精密称取经 tsx ε 干燥恒重的

呋喃西林 s qtªo置 tss°̄ 量瓶中 o用水稀释至刻度 o振

摇至完全溶解 o得溶液 � ∀吸取溶液 �t qs°̄ 置 tss°̄

量瓶中 o用水稀释至刻度 o以水为空白 o在 uss±° ∗

wss±°范围内扫描 o可见在 vzw±° 处有最大吸收 o与文

献报道相符≈t  o故选取 vzw±°为测定波长 ∀

2 .2  标准曲线的制备  精密吸取溶液 � s qw os q{ o

t qu ot qy和 u qs°̄ 至 tss°̄ 量瓶 o用水稀释至刻度 o以

水为空白 o在 vzw±°处测定吸收度 Α值 o经回归得直线

方程 oΧ � tu qvyΑ p s quzt|kρ � s q|||| oν � xl呋喃西

林溶液在 w ∗ usΛªΠ°̄ 范围内呈良好的线性关系 ∀

2 .3  样品的配制  根据制剂规范≈u 配制呋喃西林溶

液 o备用 ∀

2 .4  经典恒温法≈v   取样品置 tss°̄ 输液瓶中 o盖上

橡皮塞 o置恒温箱中进行加速分解试验 o设定温度为

ys ozs o{s o|x 和 tsu ε o分别于 s ots out owu oyz 和 |u«

取样 o测定 o以其零时含量为 tss h o得各时刻的百分含

量 o见表 t ∀

  将表 t中各实验温度下呋喃西林相对百分含量的

对数值与时间作图 o具线性关系 o说明其含量变化属假

表 1  加速实验中呋喃西林相对含量变化

温度Πε
含量Πh

s« ts« ut« wu« yz« |u«

tsu tss {| q|| {s qss yx qss w| q|| v{ qvz

|x tss |w qvu {{ qzs z{ q{t y{ qxs x| qxz

{s tss |z qz| |x qzu |t qy| {z qvs {u q|x

zs tss |{ qtz |y qwv |v qtx {| qwv {x q|s

xs tss || qst |{ quu |y qy| |w q|t |v qvz

一级反应 o根据一级动力学方程式积分式 ª̄¦� ª̄¦² p

®

u qvsv
·用线性回归法计算出各实验温度下的 �值 o结

果见表 u ∀

表 2  各温度下的分解速度常数 �Π«p t
l

温度Πε 线性回归方程 ρ Κ

tsu ª̄¦� p w qxst ≅ tsp v·n t q|||x s q|||{ ts qvyx{ ≅ tsp v

|x ª̄¦� p u qwvvt ≅ tsp v·n t q|||{ s q||v| x qysvw ≅ tsp v

{s ª̄¦� p { qztyy ≅ tsp w·n t q|||t s q||u{ u qsszw ≅ tsp v

zs ª̄¦� p z qsz{{ ≅ tsp w·n t q|||s s q||vx t qyvsv ≅ tsp v

xs ª̄¦� p v qtvu{ ≅ tsp w·n t q||{z s q||w| z qutw{ ≅ tsp w

  按 �µµ«̈ ±¬∏¶公式 ª̄�� ª̄� p
∞

u qvsv
≅

t

×
以 ª̄�对

t

×
作线性回归 o得回归方程 ª̄�� p vuyu q|tz{ ≅

t

×
n

y qyxuskµ� s q||s|l计算可得室温kux ε l�值 ∀ �ux ε �

x qswu ≅ tsp x o室温贮存期 ι ux ε
s q| Υ{z§∀

2 .5  初均速法≈v   根据实验可得不同温度下药物分解

初始速度 ∂ ²¬� k≤² p ≤¬lΠ·¬k¬� t ou ov ,°l o结果见表 v o

按 �µµ«̈ ±¬∏¶指数定律处理 o以 ª̄∂ ²¬对
t

×
进行线性回归 o

#wx# 中国现代应用药学杂志 t|||年 tu月第 ty卷第 y期



得 ª̄∂ ²¬� p v q|wxy ≅ tsv ≅
t

×
n ts q|vy{kµ� s q|zvx o±

� xl o由此求出室温贮存期 ι ux ε
s q| Υ{w§∀

表 3  呋喃西林在不同温度下的初始速度

温度Πε
t

×
≅ tsv 时间Π« ≤¬Πh ∂²¬ ª̄∂²¬

tss u qy{ts v |t qzxst u qzxss s qwv|v

|x u qztzw x |u qt{zy t qxyux s qt|v{

{{ u qzzst y |x qvtux s qz{tv p s qtszu

{s u q{vu| z |x q|vzx s qx{sw p s quvyv

zw u q{{t{ { |y qy{zx s qwtwt p s qv{u|

2 .6  留样观察法  将样品置于霉菌培养箱中 o恒温

ux ε o于 vs !ys和 |s§分别取样 o其含量变化见表 wk初

始浓度以 tss h计算 o与本实验预测结果基本一致l ∀

表 4  呋喃西林留样观察含量变化k h l

批号
时间Π§

vs ys |s

|ztutw |z qts |u qtx {z qxs

|ztuux |{ qyz |v qzw |s qst

|ztuvt |z qwt |u qtw {{ qx|

3  讨  论

3 .1  本实验用经典恒温法和初均速法对呋喃西林溶

液的稳定性进行了考察 o结果基本相同 ∀经典恒温法

实验需在每个温度下取样多次 o直至反应后期 o工作量

大 o计算也较繁琐 o而初均速法则是用反应初期单位时

间浓度的变化 o即反应初始时的平均速度作为 ∂ ² o这

样 o在每个加速温度下 o只需作一次含量分析 o就可得

到平均初速 o大大减少了工作量 ∀可见 o用初均速法测

定药物的稳定性是一个简便易行的方法 ∀

3 .2  本品遇光颜色加深 o必须避光贮存≈u  ∀通过加速

实验测得该品种的室温贮存期为 {x§左右 o各医院制

剂室可根据本院的需求量而控制配制量 o以确保临床

用药安全有效 ∀

3 .3  本文仅从化学动力学角度进行实验 o对于光线对

该溶液含量的影响 o有待于进一步探讨 ∀
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固相萃取用于血浆中抗癫痫药物的提取

李冬梅  丁学开  梁民琦  吕永高k山东东营 uxzsvw 胜利石油管理局中心医院l

摘要  目的 }探讨固相萃取法用于血浆中抗癫痫药物的提取 ∀方法 }以活化的 �⁄≥ 柱kwsΛ°l为固相萃取柱 o二氯

甲烷为洗脱剂 o洗脱液浓缩后以 �°�≤ 法测定药物的浓度 ∀结果 }苯巴比妥 !苯妥英在 x qss ∗ ys qssΛªΠ°̄ 范围内 o

卡马西平在 u qxs ∗ us qssΛªΠ°̄ 范围内线性关系良好 oρ分别为 s q||{s os q|||| os q|||s ~绝对回收率分别为 x| qys h

∗ y{ qz h ox{ q| h ∗ y{ qs h oxv q{ h ∗ xz qv h ~相对回收率分别为 |u qu h ∗ |{ qy h o|z qt h ∗ tsu qy h o|z q| h ∗

tsu qs h oΡΣ∆ � y h ~血浓监测结果与经传统的液液萃取后所得结果非常接近 ∀结论 }固相萃取法操作简单 !省时 !

提取干净 o可用于血浆中抗癫阅药物的提取 ∀

关键词  固相萃取 ~血浆 ~抗癫痫药物

Εξτραχτιον οφ τηε αντιεπιλεπσψ δρυγσιν πλασµ α βψ ΣΠΕ

�¬⁄²±ª° ¬̈k�¬⁄�l o⁄¬±ª ÷∏̈ ®¤¬k⁄¬±ª ÷�l o�¬¤±ª �¬±ª́¬k�¬±ª � ±l oετ αλk Πηαρµαχευτιχαλ ∆επαρτµεντ οφ

Χεντραλ ΗοσπιταλoΣηενγ Λι Οιλ Αδ µινιστρατιον Βυρεαυ o∆ονγψινγ uxzsvwl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε }×² ¬̈·µ¤¦··«̈ ¤±·¬̈³¬̄ ³̈¶¼ §µ∏ª¶¬± ³̄¤¶°¤ ¥¼ ¶²̄¬§ ³«¤¶̈ ¬̈·µ¤¦·¬²±k≥°∞l qΜΕΤΗΟ∆ }

�¦·¬√ §̈ �⁄≥ ¦²̄∏°±¶kwsΛ°l º µ̈̈ ∏¶̈§¤¶≥°∞ ¦²̄∏°±¶¤±§ ≤ �u≤�u º¤¶∏¶̈§¤¶¶²̄√ ±̈··² ¬̈·µ¤¦··«̈ §µ∏ª¶¬± ³̄¤¶°¤o

·«̈¬µ¦²±¦̈±·µ¤¦·¬²±¶ º µ̈̈ §̈·̈µ°¬±̈ § ¥¼ �°�≤ qΡ ΕΣΥΛΤΣ }ƒ²µ³«̈ ±²¥¤µ¥¬·¤̄ ³«̈ ±¼·²¬± ¤±§ ¦¤µ¥¤°¤½̈ ³¬±̈ o·«̈ ¬̄±̈ ¤µ

µ¤±ª̈ º µ̈̈ x qss ∗ ys qssΛªΠ°̄ kρ � s q||{sl ox qss ∗ ys qssΛªΠ°̄ kρ � s q||||l o¤±§ u qxs ∗ us qssΛªΠ°̄ kρ � s q|||sl
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