
表 2  供试品测定的重现性试验结果

试验号
供试品量

rª

测得量

rΛª

含量

r°ª#ªpt

平均含量

r°ª#ªpt

� ≥⁄

r h

t u qv{ss t quuz t qu{|

u u qxuw{ t qu{v t quzs

v u qwxvu t quvx t qux|

w u qtsz{ t qsxu t quw{ t quzx t qxw

x u qs|ut t qszu t qu{t

y u qssz{ t qswx t qvst

基对照品约 u°ªo精密称定 o除供试液点样量改为 uΛ̄ 外 o其

它操作同 / 样品测定0 ∀加样回收率为 || qu h o� ≥⁄为 t q

tw h o结果见表 v ∀

表 3  加样回收率试验结果

试验号
供试品量

rª

供试品

含有量

r°ª

对照品

加入量

r°ª

测得

总量

r°ª

回收率

r h

均回

收率

r h

� ≥⁄

r h

t u qss|x u qw|t{ u qss| w qwy| |{ qw

u u qsx|x u qxxv{ u qsst w qxxt || q{

v u qtyww u qy{v| t q{{s w qxxx || qx || qu t qtw

w u qsuu| u qxs{w u qsus w qxw| tst qs

x u qsxts u qxwvu u qssy w qxuz |{ q|

y u qtxts u qyyzu t q|us w qxwx |z q{

9  样品测定

操作同/异板精密度试验0 o结果见表 w ∀

10  讨  论

表 4  供试品中华蟾蜍毒基的测定结果

批号及厂家
供试品量

rª

测得量

rΛª

含量

r°ª#ªpt

平均含量

r°ª#ªp t

� ≥⁄

r h

{s{stst u qtxuw u qsxx t qx|t

北京同仁堂集团公司 u qtwsx t q||v t qxxu t qx|s u qvy

北京中药二厂 u qstt| t q|yw t qyuz

|{ztst u qv{ss t q{wt t qu{|

山西省新绛制药厂 u qxuw{ t q|uw t quzs t quzv t qt|

u qwxvu t q{xv t qux|

||sys{ u qts|t u qsuy t qyst

自制品 u qttsu u qsxw t qyuu t qyuw t qxt

u qtttu u qs|s t qyxs

  展开剂的选择 }本品所含中药种类多且成分复杂 o经对

展开剂氯仿 p丙酮 p环己烷kv }v }wl !醋酸乙酯 p正己烷k| q

x }s qxl !苯 p丙酮kw }tl进行了筛选 o认为氯仿 p丙酮 p环己

烷kv }v }wl作为展开剂时 o分离效果好 o阴性对照的干扰小 o

扫描积分值为零 ∀

蟾酥是该复方制剂中的主要成分之一 o是贵重药材 o本

文对其中的有效成分华蟾蜍毒基建立了含量测定方法 o对控

制该制剂的质量具有重要意义 ∀

参考文献

1 中国药典k一部l qt||x }x|s q

2 吕武清 o龙新华主编 q中成药中的药材薄层色谱鉴别 q北京 }人民

卫生出版社 ot||z }xzu q

收稿日期 }t||| p sw p tv

消疤膏的含量测定 3

黎  奔  汤少明  陈华萍  杨晓军  吴雪梅  吴  铁t  陈志东t  崔  燎t  傅玉萍t
k湛江 xuwsst广东医学院附属

医院 ~t湛江 xuwsuv广东医学院药理教研室l

摘要  目的 }建立消疤膏的含量测定方法 ∀方法 }以氟尿嘧啶为主药组方 o采用紫外分光光度法 o在 uyx±°波长处检测氟尿嘧

啶含量 ∀结果 }线性范围是 t ∗ wsΛªr°̄ o氟尿嘧啶的平均回收率为 tss qzs h k ΡΣ∆ � t qyyl ∀结论 }本制剂含量测定方法简便 !

准确 ∀

关健词  氟尿嘧啶 ~乳膏剂 ~紫外分光光度法 ~疤痕

Ασσαψ οφ Ξιαο Βα χρεαµ

�¬�̈ ±k�¬�l o×¤±ª≥¤±ª¶«¤²°¬±ªk×¤±ª ≥�l o• ∏ ×¬̈k • ∏ ×l oετ αλk×«̈ �©©¬̄¬¤·̈§ �²¶³¬·¤̄ ²© �∏¤±ª§²±ª � §̈¬¦¤̄ ≤²̄¯̈ ª̈ o

�«¤±­¬¤±ªxuwsstl

3 本课题为 t|||年湛江市科技重点攻关项目部分内容k�||uyl
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :×² ¶̈·¤¥̄¬¶«¤ ° ·̈«²§·²¤¶¶¤¼ ÷¬¤² �¤¦µ̈¤° qΡΕΟΗΟ∆Σ }×«̈ °¤¬±¬±ªµ̈§¬̈±·²©·«̈ ¦µ̈¤° ¬¶≤²°³²¶̈§²©

©̄∏²µ²∏µ¤¦¬̄q⁄̈ ·̈¦·¬²± º¤√¨¯̈ ±ª·« º¤¶uyx±° o·«̈ ¦²±·̈±·²©©̄∏²µ²∏µ¤¦¬̄ º¤¶§̈·̈µ°¬±¤·̈§ ¥¼ ∏̄·¤√²̄ ·̈¶³̈¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼qΡΕΣΥΛΤΣ : ×«̈

¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈ º¤¶w ∗ usΛªr°̄ o·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²©©̄∏²µ²∏µ¤¦¬̄ º¤¶tss qzs h º¬·« ΡΣ∆ t qyy h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝΣ :×«¬¶° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨

¤±§¤¦¦∏µ¤·̈q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ©̄∏²µ²∏µ¤¦¬̄o¦µ̈¤° o∏̄·µ¤√¬²̄ ·̈¶³̈¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼o¶¦¤µ

  增生性疤痕和疤痕疙瘩是皮肤创伤后愈合处皮肤结缔

组织大量增生而形成的坚硬的不规则的肿块 o多伴有痒痛不

适 o并常继发挛缩畸形 o造成容貌毁损及生理功能障碍双重

不良影响 ∀由于对疤痕形成的机制目前未完全清楚≈t  o又缺

乏动物模型 o至今世界上仍未有一种理想的防治疤痕的药

物 o压迫疗法仍是临床上最广泛应用的方法 o另外手术 !药物

注射 !激光 !硅凝胶等也是治疗的常用方法 ∀作者根据疤痕

的病因 !发病机制及药物防治现状 o以抗代谢药氟尿嘧啶为

主药组方 o研制了消疤膏 o并采用紫外分光光度法测定乳膏

剂中主药含量 o建立了氟尿嘧啶的含量测定方法 o现报道如

下 ∀

1  仪器与试药

  ×� p tuut型紫外可见分光光度计k北京市通用仪器设备

公司l o氟尿嘧啶k上海第十二制药厂 o批号 |zsvtsl ~醋酸曲

安奈德k天津药业有限公司 o批号 |zttsul ~消疤膏k本院自

制l ~薄荷脑 !尿素 !甘油 !乙醇 !硬脂酸等均为药用规格 ~试剂

均为分析纯 ∀

2  处  方

氟尿嘧啶 xªo醋酸曲安奈德 s qxªo薄荷脑 uªo尿素 xsªo甘

油 tssªo硬脂酸 |sªo三乙醇胺 xªo尼泊金乙酯 tªo乙醇适量 o

蒸馏水适量 o制成 tsssª∀

3  含量测定

3 q1  测定波长的选择  精密称取 tsx ε 干燥至恒重的氟尿

嘧啶适量 o用盐酸溶液k| ψ tsssl配成 ts qΛªr°̄ 氟尿嘧啶溶

液 o照分光光度法在 uss ∗ vxs±°波长之间扫描 o最大吸收峰

在 uyx±°处 o与文献报告≈u 一致 ∀本制剂其它药物及辅料在

此波长范围无吸收峰 o故选择 uyx±°为氟尿嘧啶测定波长

k见图 tl ∀

图 1  紫外吸收光谱图

t p氟尿嘧啶 ~u p不加氟尿嘧啶的膏剂 ~v p基质

3 q2  标准曲线的制备  精密称取 tsx ε 干燥至恒重的氟尿

嘧啶 us°ªo置 tss°̄ 量瓶中 o加盐酸溶液k| ψ tsssl溶解并稀

释至刻度 o摇匀 o制成 ussΛªr°̄ 的储备液 ∀精密吸取储备液 o

用盐酸溶液k| ψtsssl分别配成 t ow o{ oty ous ouw ovu ows oxu和

ysΛªr°̄ 的标准溶液 o以盐酸溶液k| ψ tsssl为空白 o在 uyx±°

波长处测定吸收度 o得线性回归方程 � � s qsxwv{≤ n s q

ssut| oµ� s q|||| ∀

氟尿嘧啶浓度在 t ∗ wsΛªr°̄ 范围内线性关系良好 ∀

3 q3  稳定性试验  取以上标准曲线项下溶液 o每隔一定时

间依法测定吸收度 o溶液在 uw«内无明显变化 ∀

3 q4  回收率试验  取已测知含量的批号为 |{tust o|{tusv o

|{tutu o|{tut| o|{tuuu 消疤膏约 wªo精密称定 o分别加入

tsx ε 干燥至恒重的氟尿嘧啶适量 o按样品含量测定项操作 o

测得氟尿嘧啶的平均回收率为 tss qzs h oΡΣ∆为 t qyy h ∀

表 1  消疤膏加样回收率测定结果

编号
样品含量

r°ª# °̄ p t

加入量

r°ª

测得量

r°ª# °̄ p t

回收率

r h

平均回

收率r h

� ≥⁄

r h

t t| qzs ut qv ws qz| || qw|

u uu qst us qt wu quw tss qvt

v ut qtu uu q| wv qx{ || qss tss qzs t qyy

w us qvx uu qz ww qv| tsv qtt

x t| qys uw qs ww qvs tst qys

3 q5  精密度试验  将乳膏样品制成 v个不同浓度的供试

液 o各测定 v次 oΡΣ∆为 t qw{ h ∀

3 q6  样品含量测定  取消疤膏样品约 wªo精密称定 o置

tss°̄ 烧杯中 o加 s qxª氯化钠 o置水浴上加热融化 o再加水

xs°̄ q煮沸 o放冷 o滤过 o滤液置 uss°̄ 量瓶中 ∀同法提取 v

次 o自滤器上加水稀释至刻度 ∀精密量取稀释滤液 x°̄ o置

xs°̄ 量瓶中 o加盐酸溶液k| ϖ tsssl至刻度 o摇匀 o依法在

uyx±°波长处测定吸收度 o根据回归方程计算样品含量 o测得

样品含量应为标示量的 {x qs p ttx qs h ∀结果三批消疤膏中

氟尿嘧啶的含量分别为 tss qxs h otsw qs| h o|| qxw h ∀

4  讨  论

疤痕是创伤愈合过程中的必然产物 ∀虽然目前对疤痕

形成的原因还不太明了 o但疤痕的病理学 !组织学及生化研

究表明 o皮肤外伤后局部的成纤维细胞异常地增生 !分泌和

沉积胶原便形成疤痕 o胶原过度沉积是形成疤痕的基本环

节 ∀氟尿嘧啶是目前临床应用最广的抗嘧啶类药物 o外用可

抑制 ⁄��的合成≈v  o从而减少胶原合成 o故有防治疤痕的作

用 ~醋酸曲安奈德具有较强的抗炎 !抗过敏和防止皮肤角化

作用 o可减轻疤痕增生期的充血及痛痒症状 o预防疤痕增生 o

使疤痕软化 !变平≈w  ~薄荷脑可改善局部血循环 o对皮肤有清

#uvt# ≤«¬± �� �° ousst �³µ¬̄o∂²̄ qt{ �²qu
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凉止痒作用 o并在制剂中起助渗作用 ~尿素能增强皮层组织

细胞的形成 o促进角质与水结合 o使皮肤软化 ∀以上药物相

互配伍起协同作用 o制剂经临床疗效观察 o具有消炎 !止痒 o

预防疤痕增生 o软化新旧疤痕的作用 ∀

参考文献

1 蔡景龙等主编 q现代疤痕治疗学 q北京 }人民卫生出版社 ot||{ }

wz q

2 中国药典 q二部 qt||xΒxss q

3 陈新谦 o金有豫主编 q新编药物学 q第 tw版 q北京 }人民卫生出版

社 ot||{ }xtv q

4 陆家伦 o曹双林 q确炎舒松 � 治疗增生性疤痕 q医师进修杂志 o

t||w otzktl }z q

收稿日期 }t||| p tt p ts

反相高效液相色谱法测定甲磺酸酚妥拉明片的含量

楼伟建  朱凤仙t
k杭州 vtssty邵逸夫医院药剂科 ~t浙江省儿童医院药剂科l

摘要  目的 }建立了反向高效液相色谱法测定甲磺酸酚妥拉明的含量的方法 ∀方  法 }采用 ≥¼°° ·̈µ¼ ≤t{硅烷键和硅胶柱 o甲

醇 p水 p冰醋酸 p三乙胺kts }ts }t }s qtl作为流动相 o检测波长为 uz{±° o峰面积外标法测定 ∀结果 }平均回收率为 tss qu h k±

� ttl o日内 !日间差分别为 s qz h和 s q{ h o在 ts ∗ uxsΛª范围内线性关系良好kµ� s q||||l ∀结论 }该法简便 !准确 o结果满意 ∀

关键词  高效液相色谱法  甲磺酸酚妥拉明

Ασσαψ Πηεντολαµινε Μεσψλατεταβλετσ βψ ΡΠp ΗΠΛ

�²∏ • ¬̈­¬¤± k�²∏ • �lk°«¤µ°¤¦¼ ²©≥¬µ�∏± ≥«¤º �²¶³¬·¤̄ �¤±ª½«²∏vtsstyl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :×«̈ � ° p �°�≤ ° ·̈«²§ º¤¶ ¶̈·¤¥̄¬¶«̈ §·² ¤¶¶¤¼ ³«̈ ±·²̄¤°¬±̈ ° ¶̈¼̄¤·̈ ·¤¥̄ ·̈¶qΜΕΤΗΟ∆ :×«̈ � ° p �°�≤

° ·̈«²§º¤¶§̈√¨̄²³̈ §º¬·«·«̈ ©²̄ ²̄º¬±ª¦²±§¬·¬²±¶}¦²̄∏°±o≤t{ktxs m v q|°° otsΛ°l ~·«̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ }° ·̈«¤±²̄ p º¤·̈µp ¤¦̈·¬¦¤¦¬§p

·µ¬̈·«¼̄¤°¬±̈ kts }ts }t }s qtl ~·«̈ º¤√¨̄ ±̈ª·«²©·«̈ §̈·̈¦·²µ}uz{±° qΡΕΣΥΛΤΣ :×«̈ ° ¤̈± µ̈¦²√ µ̈¼ ²©³«̈ ±·²̄¤°¬±̈ º¤¶tss qu h q×«̈ º¬·«¬±

§̈¼ ¤±§§¤¼p·²p §¤¼ ²©√¤µ¬¤·¬²±¶º µ̈̈ s qz h ¤±§s q{ h o¼̈ ¶³̈¦·¬√̄ ¼ ×«̈ ¤¶¶¤¼ ¬̄±̈ ¤µ¬·¼ º¤¶§̈·̈µ°¬±̈ §²√ µ̈·«̈ µ¤±ª̈ ²©ts p uxsΛªk∏�

s q||||l qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :×«̈ ° ·̈«²§º¤¶¶¬°³̄¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ º¬·«¶¤·¬¶©¤¦·²µ¼ µ̈¶∏̄·¶

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ³«̈ ±·²̄¤°¬±̈ ° ¶̈¼̄¤·̈·¤¥̄ ·̈¶�°�≤

  甲磺酸酚妥拉明为 Α肾上腺素受体阻滞药 o临床上应用

比较广泛 o特别是近来由于其治疗阳痿作用而受到关注 ∀片

剂辅料干扰紫外分光光度法测定 o因此原质量标准参考美国

药典该品种项下的注射剂 o采用比色法测定含量≈u  o但该方

法操作烦琐 !费事 ∀本文建立 � ° p �°�≤ 法测定甲磺酸酚妥

拉明的含量 o方法简便 !快速 !专属性强 ∀

1  实验部分

1 q1  仪器与试药

日本岛津 �≤ p ts�× 高效液相色谱仪 o≥°⁄p �ts� 二级

管阵列检测器 o≤̄ ¤¶¶p ∂°工作站 ∀甲醇为色谱纯 ~其余试剂

为分析纯 ∀甲磺酸酚妥拉明片k浙江万马医药研究开发中

心l ~甲磺酸酚妥拉明对照品k浙江省药品检验所l ∀

1 q2  色谱条件

色谱柱为 ≥¼°° ·̈µ¼ ≤t{柱ktxs m v q|°° otsΛ°l ~甲醇 p

水 p醋酸 p 三乙胺kts }ts }t }s qtl作为流动相 ~流速 }t°̄ r

°¬±~检测波长 }uz{±° ∀按甲磺酸酚妥拉明计算理论柱效不

少于 xsss o拖尾因子为 t qs o该色谱满足样品测定条件 ∀

1 q3  供试品溶液制备

取本品 us片 o精密测定 o研细 o精密称取适量k约相当于

含甲磺酸酚妥拉明 ux°ªl o置 tss°̄ 量瓶中 o加水适量 o超声 x

分钟使溶解后稀释至刻度 o摇匀 o滤过 o取续滤液 x qs°̄ 于另

一 xs°̄ 量瓶 o用水稀释至刻度 o作为供试品溶液 ∀另精密称

取 tsx ε 干燥至恒重的甲磺酸酚妥拉明对照品适量 o加水稀

释至每毫升含甲磺酚妥拉明约为 uxΛª的溶液作为对照品溶

液 ∀

1 q4  线性范围和最低检出限

精密称取甲磺酸酚妥拉明对照品 tss°ªo置于 tss°̄ 量

瓶中 o加水溶解并定容得 t°ªr°̄ 的对照品贮备液 ∀精密量

取 t qs !u qs !v qs !x qs !ts qs !ux qs°̄ 的对照品贮备液 o分别置于

tss°̄ 量瓶中 o用水稀释到刻度 o进样 usΛ̄ o结果峰面积 � 与

浓度 ≤进行线性回归 o得标准曲线方程 }� � u qyu m tsz≤ n t q

tw m tsx µ� s q|||| ∀结果表明 o甲磺酸酚妥拉明在 ts p uxsΛª

范围内线性关系良好 ∀在该液相色谱分离条件下 o最低定量

限度为 ts±ª∀

1 q5  回收率试验

按甲磺酸酚妥拉明片的处方 o精密称取对照品及其他辅
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