
3 4  稳定性及点样精密度考察 在同一薄层板上点 ∏ 胆

酸对照品溶液 展开 显色后在板上覆盖同样大小的玻璃板

在干燥器中放置 后 在不同时间测定吸收度 结果斑

点在显色后 内稳定 同板 ≤ ∂ 值 ∀

3 5  异板精密度考察 在五块薄层板上分别点 ∏ 胆酸对

照品 展开 取出 晾干 显色后 扫描 结果异板 ≤ ∂ 值

∀

3 6  线性关系考察 精密吸取标准品溶液

∏ 分别点于同一硅胶 薄层板上 展开 取出

晾干 显色 扫描测定 以点样量对扫描面积回归 得方程

¬ 线性范围在 ∏

之间∀

3 7  供试品溶液及对照品溶液的制备 取本品 粒 倾出内

容物 精密称定 于 碘量瓶中加氯仿2冰醋酸 Β

溶液 超声震荡 滤过 滤渣重复以上操作两次

合并滤液并浓缩至干 加乙醇溶解定容于 容量瓶中 作

为供试品溶液∀ 取胆酸对照品约 精密称定 加乙醇溶

解定容于 容量瓶中 作为对照品溶液∀

3 8  样品测定 精密吸取对照品溶液 ∏ ∏ 样品 ∏ 各

份点于同一硅胶 薄层板上 以氯仿2乙醚2冰醋酸 Β Β

为展开剂展开 取出 晾干∀显色 取出 置干燥器中冷至室

温 扫描 以外标两点法计算 结果见表 ∀

表 1 胆酸含量测定结果

批 号
取样量 胆酸含量 平均值 ≥⁄

  

  

   

3 9  测定方法重复性实验

分别称取同一批号样品约 份 每份约 精密称定

按上述方法测定其中胆酸含量 结果分别为

平均含量

≥⁄为 ∀

3 10  回收率实验

精密称取 份已测胆酸含量的样品约 分别加入

胆酸对照品 按样品处理方法处理并测定 结果见表 ∀

表 2 胆酸含量测定回收率实验

样品重量 样品中含

胆酸量

对照品加

入量

实测量 回收率 平均值 ≥⁄

4  讨 论

4 1  本方以人工牛黄清热熄风为方中主药 人工牛黄中胆

酸为有效成分之一且含量较高 故选择胆酸为含量测定指

标∀

4 2 本方为纯浸膏粉装填胶囊 样品易吸潮 称量及提取前

的操作需迅速时以防止其结块 影响药物溶出∀

4 3  作者曾试图给出水蛭和水牛角的薄层鉴别 因其均含

有氨基酸 且不易分离而没有成功 其鉴别还有待进一步研

究∀

4 4  本仪器在选择扫描波长时 采用斑点扫描图减去空白

扫描图谱 扫描结果基本消除了本底干扰 因此选择单波长

扫描∀

收稿日期

柴葛解肌颗粒剂中葛根素的含量测定

周燕波 杭州 浙江医药股份有限公司

摘要 目的 应用高效液相法测定柴葛解肌颗粒剂中葛根素的含量∀ 方法 在 ≤ 柱上以甲醇2水 Β 为流动相 用外标法

定量∀ 结果 结果表明 葛根素在 Λ ∗ Λ 范围内与色谱峰面积呈线性关系 回归方程为 ≠ ÷

加样回收率为 ≥⁄ ∀结论 该法简便!准确!灵敏度高 可作为本品含量测定方法∀

关键词 高效液相法 柴葛解肌颗粒剂 葛根素

ΗΠΛΧ ∆ΕΤΕΡ ΜΙΝΑΤΙΟΝ ΟΦ ΠΥΕΡ ΑΡ ΙΝ ΙΝ ΒΥΠΛΕΥΡ ΥΜ −ΠΥΕΡ ΑΡ ΙΑΕ Γ Ρ ΑΙΝΙΝΕΣΣ

∏≠ 2 Ζηεϕιανγ πηαρµ αχευτλχαλσΧο Λτδ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε °∏ ∏ ∏ ∏ 2 ∏ ° ≤ ΜΕΤΗΟΕ∆ ≤

≤ ∏ 2 Β ∏ Ρ ΕΣΥΛΤ °∏ ∗
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Λ × ∏ ≠ ÷ √

√ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ × ∏ √

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ° ≤ ∏ ∏ ∏ 2 ∏ ∏

  本制剂是由葛根!柴胡!黄芩!石膏等药物组成的 具有

清热解肌的功效∀用于表症发热重 恶寒轻 口渴 鼻干 目眶

痛等症∀ 其中葛根为方中主药 而葛根素则又是葛根的主要

有效成份 因此采用高效液相法测定葛根素的含量 可以为

控制本制剂质量提供可靠的实验依据∀

1  仪器!试剂与药品

仪器 日本岛津 ≤ 2 高效液相色谱法 日本岛津公

司 ± 2 ∞ 型医用超声清洗器 昆山超声仪器有限公司 ∀

试剂 流动相中甲醇为色谱纯 其余所用试剂均为分析

纯∀

药品 葛根素对照品由中国药品生物制品检定所提供

批号为 柴葛解肌颗粒剂自制∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ≠ • 2≤ ≅ 色谱柱 大连化学

工业研究所 流动相 甲醇2重蒸水 Β 流速

紫外检测波长 柱温 ε ∀ 结果见图 ∀

图 1  色谱图

对照品 供试品 ≤ 空白 葛根素

2 2  对照品溶液的制备及标准曲线测试

2 2 1 对照品溶液的制备

精密称取葛根素对照品 置 的容量瓶

中 用甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀 精密吸取 置

容量瓶中 加甲醇至刻度 摇匀 即得 的葛根

素对照品溶液∀

2 2 2 标准曲线绘制

精密吸取对照品溶液 ! ! ! ! Λ 在上述色谱条件

下重复进样二次 测定峰面积值 以峰面积平均值和浓度进

行回归处理 得回归方程 ≠ ÷

表明葛根素在 ∗ Λ 之间线性关系良好∀

2 3  超声提取次数的考察

取本品颗粒 研细 精密称定 置小烧杯中 加甲醇

超声提取 过滤至 容量瓶中 加甲醇至刻度

作为超声提取第一次的样品液∀ 颗粒残渣续加甲醇超声提

取 余同上操作分别制得第二!第三次超声提取样品液∀精密

吸取各供试液 Λ 注入高效液相色谱仪 按上述色谱条件

测定 结果见表

表 1 超声提取次数对葛根素的影响

超声提取次数 葛根素含量 Λ

由上表可知 样品超声提取两次已基本提取完全∀

2 4 供试品溶液的制备

称取本品 研细 精密称取 置小烧杯中 第一次加入

甲醇 超声 过滤至 的容量瓶中 将滤纸

及残渣再用 的甲醇超声 过滤至容量瓶中 定

容至刻度∀从上液中吸取 加甲醇定容到 摇匀 即

得∀

2 5 精密度试验

精密吸取浓度为 的对照品溶液 Λ 按

所选定的条件 连续重复进样 次 测定结果 ≥⁄ 为

∀说明葛根素在该色谱条件下测得的峰面积值稳定性

好∀

2 6 重复性试验

取同一批号样品进行 次平行试验 测得其葛根素的含

量 测定结果 ≥⁄为 ∀

2 7 稳定性试验

取供试品溶液 每隔 小时进样 Λ 重复 次 测定各

峰面积值 测定结果 ≥⁄为 ∀ 表明 供试品溶液在

小时内基本稳定∀

2 8 样品的含量测定

取供试品溶液 自动进样 Λ 测定色谱峰面积 以外

标法计算含量 结果见表

表 2 样品中葛根素的含量

批号
平均含量 ≥⁄

2 9 加样回收率试验

称取批号为 的柴葛解肌颗粒剂适量 研细 精密

称定六份 分别放入小烧杯内 每个杯中加入葛根素标准液

再加入甲醇适量 超声提取两次 每

次 过滤 合并两次滤液 用甲醇定容至 即得六

份供试液∀按上述色谱条件 每份进样 Λ 测定峰面积 计

算加样回收率 结果见表

由表 可知 本方法的加样回收率以葛根素加入量计算符合

要求∀

3  小结与讨论

据文献报导葛根素的提取方法很多 较常用的有加热回
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表 4 复方柴葛解肌颗粒剂中葛根素的加样回收率测定结果

样品中
葛根素量

加入标
准品量

实测葛
根素量

加样
回收率

平均
回收率

≥⁄

流法和超声提取法∀ 加热回流法耗时长 提取杂质较多 超

声提取是利用超声波的波效应!机械粉碎作用和空化作用

提取杂质较少 并且耗时短 操作简便∀而加热回流法和超声

提取法的提取率无明显差异≈ ∀ 因此 我们决定采用超声提

取法来处理样品 且实验结果也显示此法提取较完全∀

本试液采用高效液相色谱法 本法能达到有效分离各组

分的目的 且空白试验证明在葛根素色谱峰处其它成份无干

扰∀ 本法具有灵敏度高!操作简单!分离效果好等优点 可作

为柴葛解肌颗粒剂的含量测定质量控制标准∀
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ΗΠΛΧ快速测定安素软膏中利多卡因的含量

杨 颖 韩 俊 刘丽芳 钟玉莲 黎志芳 广州 广州市药品检验所

摘要 目的 建立了 ° ≤ 法测定安素软膏中利多卡因的含量∀ 方法 在硅胶柱上 以乙腈 磷酸溶液 Β 为流动

相 检测波长为 ∀ 结果 利多卡因在 ∗ Λ # 的浓度范围内线性关系良好 平均回收率为

≥⁄ ∀ 结论 本法简便 快速 准确 适用于安素软膏中利多卡因的含量测定∀

关键词 利多卡因 安素软膏 ° ≤

∆ετερµ ινατιον οφ λιδοχαινε ιν Ανσο οιντµ εντ βψ ΗΠΛΧ

≠ ≠ ≠ ≠ ∏ ∏ ∏ ƒ ≠ ∏ ≠

ƒ Γυανγ ζηου Ινστιτυτε φορ ∆ ρυγ Χοντρολ Γυανγ ζηου

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × ° ≤ ΜΕΤΗΟ∆ Σ

× ∏ ° ≥ Β √ ∂

Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∏ √ ∗ Λ #

√ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ × ∏

∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ° ≤

  复方磺酸戊聚糖酯软膏 商品名为 /安素软膏0 是西班

牙 ≤ ∞ 药厂生产的外用软膏 主要用于治疗内外痔患

防治痔血栓形成或静脉血栓形成 以及痔血栓静脉炎∀ 该药

含有四种有效成分 每 分别含磺酸戊聚糖酯 丙酮

氟羟泼尼松龙 合克替定 和盐酸利多卡因

安素软膏通过均衡这四种有效成分的药理作用产生疗效 其

中盐酸利多卡因起局部麻醉作用 用于粘膜止痛∀ 进口药品

检验资料中盐酸利多卡因的含量测定是采用气相色谱法 但

由于本品对色谱柱选择性较高 不易找到适宜的柱填料 且

分析周期长 一次进样分析需 ∗ 测定结果重现性

差 误差较大 给分析检验工作带来不便∀ 本文用硅胶柱 以

乙腈 磷酸溶液 Β 为流动相 在 测定本

品中盐酸利多卡因的含量 盐酸利多卡因色谱峰能与其它组

分色谱峰完全分离 用于该成分的含量测定简便 快速 准

确∀

1  仪器与试药

日本岛津 ≤ 2 高效液相色谱仪 ≥°⁄2 紫外2可

见检测器 ≤ 2 数据处理机∀

安素软膏 批号 2 2 和盐酸利多卡因对照品

含量 由西班牙 ≤ ∞ 药厂提供 乙腈为色谱纯

其余试剂均为分析纯 水为重蒸馏水∀

2  方法与结果
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