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5 种假药片的鉴定及有关药品质量标准的修订建议

饶伟文 钟雪芳 冀赣菁 吕志清 梧州 广西梧州市药品检验所

摘要 目的 对盐酸小檗碱片!安乃近片!醋酸地塞米松片!醋酸泼尼松片和肌苷片的 种假药进行鉴定 并对有关质量标准提

出修订建议∀方法 采用 ° ≤ 法并与中国药典收载的有关方法比较∀结果 用 ° ≤ 法检出 余批造假产品∀结论 ° ≤

法专属性更强 结果更可靠∀ 现行有关药品标准应予修订∀
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  近年来 由于药品市场较混乱 不法分子利用某些药品

标准检验方法专属性差的缺陷 通过技术造假的现象时有发

生∀ 年度 我们在药品监督检验中 透过各种蛛丝马迹

深入分析 先后检出了盐酸小檗碱片!安乃近片!醋酸地塞米

松片!醋酸泼尼松片和肌苷片 种故意造假产品 涉及 多

个厂家 多批次∀现通过对 种假药的分析鉴定过程 探讨

5中国药典6 年版 并对照 年版的内容 及部颁5药

品标准6的不足 并提出修订建议∀

1  假盐酸小檗碱片 盐酸黄连素片 的分析鉴定≈1

我们先后按5中国药典6 年版检验了标示广东省某

药厂生产的 批盐酸小檗碱片 结果 鉴别均符合规定 含量

达标示量的 ∀ 在做溶出度测定时 发现所测样品

均在规定时间内溶解通过转篮 从其崩解ψ 溶散ψ 溶解的过

程看 样品的崩解!溶出是较完全的 但计算溶出度结果只有

左右∀ 进一步分析得知 本品含量测定是采用间接碘量

法 专属性不强 容易给造假者有可乘之机∀而溶出度测定系

采用分光光度法 其测定结果可能更接近真实含量∀因此 我

们采用 ∂ 法和 ° ≤ 法复核含量 结果表明 批样品的

含量仅占标示量的 ∗ × ≤ 试验发现明显的非生物

碱类的还原性物质斑点∀实践证明 碘量法专属性不强 无法

检出有意造假产品∀ 分光光度法专属性稍强 但对掺有巴马

汀!药根碱等同类生物碱时 此法亦不易区分 建议采用

° ≤ 法≈ ∀

2  假安乃近片的分析鉴定

按5中国药典6 年版检验 批安乃近片 鉴别 有

异常现象 显色反应速度慢 颜色淡 需加大取样量及试剂用

量才呈正反应 而含量测定结果符合规定∀ 本品口尝有明显

的咸!凉感 正品味微苦 置空气中放过夜 易吸潮 质量可

疑∀ 由于本品的含量测定方法采用碘量法 测定结果不一定

可靠∀ 因此 我们采用 ° ≤ 复核含量∀

供试液制备 取样品研细 精密称取适量 约相当于安乃

近片 置 量瓶中 加 乙醇约 振摇使溶

解 加乙醇稀至刻度 摇匀 用干燥滤纸滤过 精密量取续滤

液 置 量瓶中 用 乙醇稀释至刻度得供试液∀

对照品溶液制备 精密称取安乃近对照品适量 加

乙醇溶解 配成浓度为 Λ 的溶液∀

分别取对照品溶液!供试品溶液 Λ 进样作 ° ≤ 分

析 ⁄≥ 柱 流动相 乙醇 流速 检测波长

记录色谱图 以峰面积外标法计算含量 结果见表

∀

表  安乃近片不同方法测定结果对比 标示量

编号 标示厂家  批 号 药典法 ° ≤ 法 备 注

湖北某药厂 合格品

标示解放军某药厂 检出硫代硫酸钠

标示解放军某药厂 检出硫代硫酸钠

标示解放军某药厂 检出硫代硫酸钠

标示解放军某药厂 检出硫代硫酸钠

标示解放军某药厂 检出硫代硫酸钠

标示内蒙古某药厂 检出硫化物

标示内蒙古某药业公司 检出硫化物

  ∗ 号样品经进一步化学分析鉴定 其中含有硫代硫酸

钠或其他硫化物 证实系有意造假产品∀

可见5中国药典6 年版收载安乃近片的含量测定方

法有修订的必要∀但由于安乃近片在水溶液或稀乙醇溶液中

均不稳定 用 ° ≤ 法测定时 结果精密度差 如何进一步完

善还有待探讨∀

3  假醋酸地塞米松片的分析鉴定

按5中国药典6 年版检验 批醋酸地塞米松片 结

果 批鉴别 含量均符合规定 批鉴别呈负反应 但含量

测定 ∂ 法 结果仍符合规定∀ 经参照醋酸地塞米松原料药

含量测定的 ° ≤ 法条件≈ 以对照品的色谱峰保留时间作

鉴别指标 峰面积外标法计算含量 结果证明上述产品系用

醋酸泼尼松加入其他化合物或单纯用醋酸泼尼松冒充造假

部分样品的检验结果见表 ∀

从表 可见 号样品按药典法与 ° ≤ 法作鉴别!含

量测定结果均一致 是合格品∀ ∗ 号样品用 ° ≤

测定含量仅占标示量的 ∗ 同时检出其他色谱峰 系

掺假品 ∗ 号样品按药典法鉴别 氟化物呈正反应 但

° ≤ 图中并无醋酸地塞米松的色谱峰 而有醋酸泼尼松的

色谱峰 号样除外 及其他未知物色谱峰 ∗ 号样品 按

药典法鉴别氟化物呈负反应 ° ≤ 法仅检出醋酸泼尼松的

色谱峰∀

可见 5中国药典6 年版收载有机氟化物的显色反应

作为醋酸地塞米松的鉴别方法 分光光度法作为含量测定方

法 专属性差 应尽快修订∀建议采用醋酸地塞米松原料药含

量测定项下 ° ≤ 法作鉴别及定量方法∀ 此外 我们试验发

现 用硫酸显色法≈ 区别醋酸地塞米松和醋酸泼尼松 重现

性较好∀

4  假醋酸泼尼松片的分析鉴定

5中国药典6 年版收载醋酸泼尼松片的鉴别方法为

试管反应和 × ≤ 法 含量测定为 ∂ 法∀我们按此检验了

批样品 其中有 批符合规定 经参照本品原料药含量测定

项下的 ° ≤ 以对照品的色谱峰保留时间作鉴别指标 峰

面积外标法计算含量 结果发现仅有 批是合格产品 其余

批系通过掺入其他有类似紫外吸收化学成分制成的造假品∀

见表 ∀

##中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期                 ≤ ° ∏ ∂



从表 可见 ∗ 号样品用药典法与 ° ≤ 法测得的

含量相近 均在合格范围 且 ° ≤ 图未见有明显杂质峰 为

正品∀

∗ 号样品虽然按药典法鉴别!含测均符合规定 但用

° ≤ 法测得含量仅为标示量的 ∗ 且大部分样品可

检出明显的未知物色谱峰∀ 号样品用化学鉴别法可检出

∂ 成分∀ 号样品则按上述两种方法检验均不符合

规定∀

表 2 部分醋酸地塞米松片的鉴别与含量测定结果对比

编号 标示厂家 批 号
鉴 别

药典法 ° ≤ 法

含量 标量

药典法 ° ≤ 法
备 注

天津某药业公司 ⁄ 合格品

郑州某制药公司 ⁄ 3 掺假品

郑州某制药公司 ⁄ 3 掺假品

河南新乡市某药厂 ⁄ 3 掺假品

广东省某药厂 ° 3 假药

广东省某药厂 ° 3 假药

广东省某药厂 3 假药

重庆市某药厂 ° 假药

重庆市某药厂 ° 假药

四川省某药厂 ° 假药

河南省新乡某药厂 ° 假药

陕西汉中某药厂 ° 假药

河南省某药厂 ⁄ 3 掺假品

河南省某药厂 ⁄ 3 掺假品

注 ⁄!° 和3 分别表示检出醋酸地塞米松!醋酸泼尼松和未知物的色谱峰

表 3 醋酸泼尼松片检验结果

编号 标示厂家 批 号
鉴别 药典法 含量

∂ 法
药典法 ° ≤

备 注

佛山市≅ ≅ 药厂 为合格品 呈单一色谱峰

佛山市≅ ≅ 药厂 为合格品 呈单一色谱峰

成都≅ ≅ 制药公司 为合格品 呈单一色谱峰

河南≅ ≅ 药厂 为造假品 有明显杂质色谱峰

河南≅ ≅ 药厂 为造假品 有明显杂质色谱峰

河南≅ ≅ 药厂 为造假品 有明显杂质色谱峰

河南≅ ≅ 药厂 为造假品 有明显杂质色谱峰

河南新乡≅ ≅ 药业有限公司 为造假品 另检出含 ∂

河南省新乡≅ ≅ 药厂 为造假品 有明显杂质色谱峰

河南省≅ ≅ 药厂 无醋酸泼尼松色谱峰

河南省≅ ≅ 药厂 为造假品

5  假肌苷片的鉴定

按部颁标准≈ 检 批肌苷片 广东某药厂 鉴别 !

显色反应呈正反应 鉴别 最大吸收波长应为 ?

符合规定 最小吸收波长应为 ? ∀ 测定结果为 ∗

相差 ∗ 含量测定 分光光度法 及其他项目均

符合规定∀由于 ∂ 光谱仅相差 ∗ 有时认为是仪器误

差 有时认为是溶剂误差 也有时认为是片剂辅料的影响≈

通常不予注意∀我们用 °≤ 分析发现 本检品有明显的杂质斑

点 用 ° ≤ 法测含量 结果仅为标示量的 ∀ 同时发现

有未知物色谱峰 证实为掺假品∀

建议对部颁标准进行修订 用 ° ≤ 法测定含量∀

6  讨 论

近年来 制售假劣药品的违法行为仍相当猖獗 造假手

段日益狡猾∀因此 药品标准应作相应的修订提高 并加大查

处打击力度 才能更好地保障人民用药安全有效∀

我们建议 鉴别和含量测定方法应尽可能选择专属性强

的方法 对于较复杂结构的有机化合物 一般不用容量分析

法 对于有同系物者 用紫外光谱常不易区分 尽可能采用色

谱法∀

药品标准中鉴别!检查!含量测定是评价药品真伪优劣

的三大内容 三者是相辅相成的 忽视任何一项 都可能得出

错误的结论∀ 如我们在盐酸小檗碱片的检验中 就是从溶出

度测定的结果异常中发现问题的∀ 在醋酸地塞米松片!醋酸

泼尼松片和肌苷片的检验中 则是由于某些批次产品的 Κ ¬

或 Κ 偏差 ∗ 而引起我们的怀疑 后经 ° ≤ 法证实

是造假产品的∀因此 在药品检验工作中 应尽可能按标准全

检后再下结论∀此外 对同品种不同产家产品进行质量考察

并注意观察检验过程中的种种异常现象 结合检验方法原理
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进行分析探讨 技术性造假的问题就容易被发现∀
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乙胺丁醇致过敏反应 1例

薛艳丽 王俊霞 洛阳 河南省洛阳医专附属医院

  患者 女 岁 以/右侧胸痛!胸闷三天0 为主诉入院体

查 × ε ° 次 次 ° 次 ∀ 神志

清 精神差 右侧叩诊呈浊音 语颤 触觉消失 呼吸音消失

心音有力 各辨膜听诊区未闻及病理性杂音 腹软 肝脾肋下

未及 血沉 结核抗体 胸片示 右侧胸腔积液

超示右侧胸腔积液 入院后按/右侧结核性渗出性胸膜炎0

给予抽胸水 利福平 雷米封 乙胺

丁醇 吡嗪酰胺 治疗一周后 体

温降到正常 半月后胸水消失 但再次出现发热 血象正常

考虑为/药物热0停抗结核药 一周后 体温再次降至正常 血

沉 ∀ 经查资料 考虑为利福平 雷米封 吡嗪酰胺过

敏 随即只用乙胺丁醇 治疗 服药后 再次出

现高热 × ε 伴全身散在皮诊 搔痒 立即停用乙胺丁

醇 加用扑尔敏 葡萄糖酸钙 √ 天后

体温正常 皮疹消失∀再次给以利福平 雷米封 吡嗪酰胺 未

再出现皮疹 发热 一周后出院∀

乙胺丁醇致过敏性发热 皮疹 反应未见报道 临床应用

时应注意其不良反应的发生∀

收稿日期

5实用药物学6出版发行

5实用药物学6系由中国药科大学专家组织各大医院具有丰富临床经验的医药专业人员编写的一部新颖

实用的安全用药参考书∀首版于 年 月由第二军医大学出版社出版发行∀全书 多万字 大 开

页 定价 元∀

书中收录了化学药品 余种 主要以我国5国家基本药物 西药品种目录 6为基础∀包括我国目前常用

的处方药和非处方药∀ 涉及相关化学名!商品名 多个∀

本书在内容组织和编排格式上切合实际!贴近生活∀ 在全面介绍药物的分类!属性!适应证!用药事项的

基础上 针对老人!儿童!孕妇和哺乳妇女等不同人群及疾病状况作了分别叙述 对药物的相互作用!药物对

化结果可能的影响!药物与日常生活饮食!活动等方面的关系 都有新颖扼要的介绍∀便于读者根据个人实际

情况参考用药∀

读者可到当地新华书店购买 或直接向以下地址邮购 免邮费

南京市童家巷 号 中国药科大学 号信箱 林跃收

邮政编码  联系电话  传真
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