
表 1  批样品测定结果

样品编号
培养基

∞≤ ∞≤ ≥

 粪链球菌 个

   ≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

≅ ≅ ≅

 蜡样芽孢杆菌 个

   ≅

≅

≅

≅

≅

≅

≅

≅

≅

≅

含蜡样芽孢杆菌 个 ≤ƒ∏ 的菌液接种平皿 用

≥培养基浇碟 ε 培养 计数 五平皿平均菌落

数为 个 回收率为 ∀

5 讨  论

5 1  / 威特四联0质量标准中 粪链球菌活菌计数用

∞≤培养基以叠氮钠来抑制革兰氏阳性杆菌的生长 加

入 × × ≤ 使菌落显红色 便于计数 ∀ × × ≤ 具有抑菌作

用 用量一般为十万分之一≈ 过大则可抑制细菌生

长 ∀ ∞≤ 培养基中 × × ≤ 的用量为十万分之十五 因此抑

制了粪链球菌的生长 使菌落似针尖样大小 不易计

数 ∀同时叠氮钠为进口试剂 价格昂贵 一般实验室不

易得到 ∀我们改进后的 ∞≤ 培养基以亚碲酸钠 钾 代

替叠氮钠 同样可以抑制革兰氏阳性杆菌的生长≈ 平

板上菌落大且显黑色 不需加入 × × ≤ 非常易于计数 ∀

5 2  /威特四联0质量标准中 用 培养基计数蜡样

芽孢杆菌 ∀我们用此培养基经数次培养均无菌落生

长 ∀乳酶生是我国较早应用于临床的微生态制剂 其

活菌 粪链球菌 计数用培养基 ≥ 配制简单 试剂

便宜 ∀我们利用粪链球菌可分解 ≥培养基中的乳

糖 使碳酸钙生成可溶于水的乳酸钙而使菌落周围有

透明环 蜡样芽孢杆菌不能分解乳糖 菌落周围无透明

环的特性及两种菌落形态的差异 在 ≥培养基上同

时计数/威特四联0中的粪链球菌和蜡样芽孢杆菌 不

仅大大提高了蜡样芽孢杆菌的活菌检出率 而且节省

人力 !物力 !财力 ∀
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顺气健胃帖中丁香酚的含量测定

陈树声  俞  聚 新昌 浙江新昌药品检验所 新昌制药厂

  顺气健胃帖主要由丁香 !白术 !砂仁等药材组成 ∀

本文采用气相色谱法测定了顺气健胃帖中丁香酚的含

量 方法可靠 重现性好 回收率及线性关系好 为控制

产品质量提供了依据 ∀

1  实验部分

1 1  仪器与试药

× ∞≤ ≤ ° 气相色谱仪 °°∞ 色谱数据

工作站 ∀丁香酚对照品 上海试剂四厂 含量不少于

桂皮醛对照品 中国药品生物制品检定所

其余试剂为分析纯 ∀

1 2  色谱条件

色谱柱 以 ≤ • ∗ 目 为担体

°∞ 2 为固定液 不锈钢色谱柱 ≅

柱温 ε 汽化室温度 ε ƒ ⁄ 检测器温度

ε 载气 流速为 定量方法 内标法 ∀

在上述条件下 丁香酚与内标物桂皮醛色谱峰的

分离度大于 符合要求 ∀

1 3  线性范围和校正因子的测定
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1 3 1  丁香酚对照品溶液的配制  取丁香酚对照品

128 置 量瓶中 加正己烷溶解并稀释至刻度 ∀

1 3 2  线性范围  精密吸取丁香酚对照品溶液

和 分别置于 量瓶中 各精密加入内标溶

液 用正己烷稀释至刻度 摇匀 ∀取溶液 Λ 色谱进

样 测定峰面积 以丁香酚浓度为横坐标 丁香酚与内

标物的色谱峰面积比值为纵坐标 绘制标准曲线 计算

回归方程 Ψ . Ξ . , ρ . ∀表明丁

香酚在 ∗ Λ 范围内具有良好的线性关系 ∀

1 3 3  校正因子测定  取桂皮醛适量 精密称定 置

量瓶中 加正己烷溶解并稀释至刻度 配成浓度为

的溶液 作为内标溶液 ∀精密吸取丁香酚对

照品溶液 于 量瓶中 精密加入内标溶液

用正己烷稀释至刻度 摇匀 ∀取此溶液 Λ 注入气相色

谱仪测定 计算校正因子 ∀

1 4  精密度试验

取对照品溶液 重复进样 次 对照品与内标峰面

积比值的 ΡΣ∆为 ∀

1 5  重复性试验

按拟定的含量测定方法 对批号 样品进行

次测定 计算 次含量的 ΡΣ∆为 ∀

1 6  回收率试验

采用加样回收方法 取已知含量 约 的

样品加入丁香酚对照品 进行回收率测定

次测定平均值为 ΡΣ∆为 ∀

1 7  样品测定

取样品 份约 精密称定 加硅藻土适量在乳钵

中研细后移至具塞锥形瓶中 精密加入 氢氧

化钠溶液 充分振摇后 超声振荡 滤过 精

密吸取续滤液 于 离心管中 加入 盐

酸 ∗ 滴 调 值到 ∗ 然后加入正已烷 振

摇 离心 吸取上清液于 量瓶中 再加入正已烷

如此提取 次 合并 次提取液于 量瓶中 精

密加入内标溶液 用正已烷稀释至刻度 ∀取溶液

Λ 色谱进样 计算含量 ∀批号为 和

的含量分别为 和 ∀

2  结果与讨论

2 1  丁香酚在许多有机溶剂中极易溶解 在选用乙

醇 !氯仿和正已烷提取效果上看 正已烷方便效果好

再加之用氢氧化钠溶液预先提取 酸化后再用有机溶

剂反提的方法 这样可以减少杂质干扰 而且色谱图中

只有 个丁香酚色谱峰 同时阴性对照无干扰 ∀

2 2  对于丁香酚的提取 采用离心管中振摇 离心 取

上清液的方法可减少乳化现象 ∀
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