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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k梧州 xwvssu 广西梧州市药品检验所l

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 x种假药进行鉴定o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 ys余批造假产品∀结论}� °�≤

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

标准检验方法专属性差的缺陷o通过技术造假的现象时有发

生∀ t|||年度o我们在药品监督检验中o透过各种蛛丝马迹o

深入分析o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 x种故意造假产品o涉及 us多

个厂家 ys多批次∀现通过对 x种假药的分析鉴定过程o探讨

5中国药典6t||x年版k并对照 usss年版的内容l及部颁5药

品标准6的不足o并提出修订建议∀

1  假盐酸小檗碱片k盐酸黄连素片l的分析鉴定≈1 

我们先后按5中国药典6t||x年版检验了标示广东省某

药厂生产的 y批盐酸小檗碱片o结果}鉴别均符合规定o含量

达标示量的 tsvp ttsh ∀ 在做溶出度测定时o发现所测样品

均在规定时间内溶解通过转篮o从其崩解ψ 溶散ψ 溶解的过

程看o样品的崩解!溶出是较完全的o但计算溶出度结果只有

wsh 左右∀ 进一步分析得知o本品含量测定是采用间接碘量

法o专属性不强o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o其测定结果可能更接近真实含量∀因此o我

们采用 � ∂ 法和 � °�≤ 法复核含量o结果表明}y批样品的

含量仅占标示量的 vx∗ v|h o× �≤ 试验发现明显的非生物

碱类的还原性物质斑点∀实践证明o碘量法专属性不强o无法

检出有意造假产品∀ 分光光度法专属性稍强o但对掺有巴马

汀!药根碱等同类生物碱时o此法亦不易区分o建议采用

� °�≤ 法≈t ∀

2  假安乃近片的分析鉴定

按5中国药典6t||x年版检验 z批安乃近片o鉴别ktl有

异常现象}显色反应速度慢o颜色淡o需加大取样量及试剂用

量才呈正反应o而含量测定结果符合规定∀ 本品口尝有明显

的咸!凉感k正品味微苦lo置空气中放过夜o易吸潮o质量可

疑∀ 由于本品的含量测定方法采用碘量法o测定结果不一定

可靠∀ 因此o我们采用 � °�≤ 复核含量∀

供试液制备}取样品研细o精密称取适量k约相当于安乃

近片 ux°ªlo置 xs° ¯量瓶中o加 ysh 乙醇约 vx° ō振摇使溶

解o加乙醇稀至刻度o摇匀o用干燥滤纸滤过o精密量取续滤

液 t° ō置 xs° ¯量瓶中o用 ysh 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o加 ysh

乙醇溶解o配成浓度为 tsΛªÙ°¯的溶液∀

分别取对照品溶液!供试品溶液 tsΛ ~̄进样作 � °�≤ 分

析 k� ⁄≥ 柱o流动相}ysh 乙醇o流速 t° Ù̄°¬±o检测波长}

uxw±° lo记录色谱图o以峰面积外标法计算含量o结果见表

t∀

表 t 安乃近片不同方法测定结果对比k标示量h l

编号 标示厂家  批 号 药典法 � °�≤ 法 备 注

s 湖北某药厂 |{s{sv |zqu |{qy 合格品

t 标示解放军某药厂 |{sxzsw |{qz xxqy 检出硫代硫酸钠

u 标示解放军某药厂 |{swvssw tswqx xwqy 检出硫代硫酸钠

v 标示解放军某药厂 |{sxvsw tsvq{ wyqt 检出硫代硫酸钠

w 标示解放军某药厂 |{swtwsw tstqw xsqs 检出硫代硫酸钠

x 标示解放军某药厂 |{swsxs |yqw w{qy 检出硫代硫酸钠

y 标示内蒙古某药厂 ||sxs{ tstqx vxqz 检出硫化物

z 标示内蒙古某药业公司 ||tttv |yqv vuqx 检出硫化物

  t∗ z号样品经进一步化学分析鉴定o其中含有硫代硫酸

钠或其他硫化物o证实系有意造假产品∀

可见5中国药典6t||x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o用 � °�≤ 法测定时o结果精密度差o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6t||x年版检验 wz批醋酸地塞米松片o结

果 us批鉴别o含量均符合规定oux批鉴别呈负反应o但含量

测定k� ∂ 法l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≈u o以对照品的色谱峰保留时间作

鉴别指标o峰面积外标法计算含量o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o

部分样品的检验结果见表 u∀

从表 u可见os号样品按药典法与 � °�≤ 法作鉴别!含

量测定结果均一致o是合格品∀ t∗ votuotv号样品用 � °�≤

测定含量仅占标示量的 tw∗ w{h o同时检出其他色谱峰o系

掺假品~w∗ y 号样品按药典法鉴别o氟化物呈正反应o但

� °�≤ 图中并无醋酸地塞米松的色谱峰o而有醋酸泼尼松的

色谱峰ky号样除外l及其他未知物色谱峰~z∗ tt号样品o按

药典法鉴别氟化物呈负反应o� °�≤ 法仅检出醋酸泼尼松的

色谱峰∀

可见o5中国药典6t||x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o分光光度法作为含量测定方

法o专属性差o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o我们试验发

现o用硫酸显色法≈w 区别醋酸地塞米松和醋酸泼尼松o重现

性较好∀

4  假醋酸泼尼松片的分析鉴定

5中国药典6t||x年版收载醋酸泼尼松片的鉴别方法为

试管反应和 × �≤ 法o含量测定为 � ∂ 法∀我们按此检验了 tt

批样品o其中有 |批符合规定o经参照本品原料药含量测定

项下的 � °�≤ o以对照品的色谱峰保留时间作鉴别指标o峰

面积外标法计算含量o结果发现仅有 v批是合格产品o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 v∀
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从表 v可见ot∗ v号样品用药典法与 � °�≤ 法测得的

含量相近o均在合格范围o且 � °�≤ 图未见有明显杂质峰o为

正品∀

w∗ |号样品虽然按药典法鉴别!含测均符合规定o但用

� °�≤ 法测得含量仅为标示量的 uz∗ xxh o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

∂ ¬·�t成分∀ tsott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k标量h l

药典法 � °�≤ 法
备 注

s 天津某药业公司 |{ttsy n ⁄ tswq{ tswq{ 合格品

t 郑州某制药公司 |ztsst n ⁄o3 |yqu uzq| 掺假品

u 郑州某制药公司 |{s|st n ⁄o3 |wqv w{qv 掺假品

v 河南新乡市某药厂 ||svsy n ⁄o3 |yqz twqu 掺假品

w 广东省某药厂 |ws{ut n °o3 ||qt s 假药

x 广东省某药厂 |{s{uu n °o3 |{q| s 假药

y 广东省某药厂 |{tstv n 3 |{qy s 假药

z 重庆市某药厂 |{s|ts p ° |yqw s 假药

{ 重庆市某药厂 ||sttu p ° |zq{ s 假药

| 四川省某药厂 |{stus p ° |uqx s 假药

ts 河南省新乡某药厂 ||sys{ p ° |xqw s 假药

tt 陕西汉中某药厂 |{stsy p ° |{qs s 假药

tu 河南省某药厂 ||s{uwu n ⁄o3 |xqu wxqv 掺假品

tv 河南省某药厂 ||s|tsu n ⁄o3 |tqx wwqz 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k药典法l

t u v

含量Ùh

� ∂ 法
k药典法l

� °�≤

备 注

t 佛山市≅ ≅ 药厂 ||syvsvs n n n ||qw tsuqu 为合格品o呈单一色谱峰

u 佛山市≅ ≅ 药厂 ||ttuvty n n n |zqu |yqt 为合格品o呈单一色谱峰

v 成都≅ ≅ 制药公司 |{tts{ n n n |yqu |yqy 为合格品o呈单一色谱峰

w 河南≅ ≅ 药厂 ||sxttu n n n |vqt xwqs 为造假品o有明显杂质色谱峰

x 河南≅ ≅ 药厂 ||s|szv n n n |uqu xwqu 为造假品o有明显杂质色谱峰

y 河南≅ ≅ 药厂 ssstsuu n n n |wq{ xxq{ 为造假品o有明显杂质色谱峰

z 河南≅ ≅ 药厂 ||s{txu n n n |sqx xxqt 为造假品o有明显杂质色谱峰

{ 河南新乡≅ ≅ 药业有限公司 ||syuu n n n tsyqs vvqs 为造假品o另检出含 ∂ ¬·�t

| 河南省新乡≅ ≅ 药厂 ||tsuuw n n n |uqz uzqt 为造假品o有明显杂质色谱峰

ts 河南省≅ ≅ 药厂 ||svt{ p p p {zqy s 无醋酸泼尼松色谱峰

tt 河南省≅ ≅ 药厂 ||sxs{ n n n txqy |qz 为造假品

5  假肌苷片的鉴定

按部颁标准≈x 检 x批肌苷片k广东某药厂l鉴别ktl!kul

显色反应呈正反应~鉴别kvl}最大吸收波长应为 uw{? t±° o

符合规定~最小吸收波长应为 uuu? t±° ∀ 测定结果为 ut|∗

uus±° o相差 t∗ u±° o含量测定k分光光度法l及其他项目均

符合规定∀由于 � ∂ 光谱仅相差 t∗ u±° o有时认为是仪器误

差o有时认为是溶剂误差o也有时认为是片剂辅料的影响≈y o

通常不予注意∀我们用 °≤ 分析发现o本检品有明显的杂质斑

点~用 � °�≤ 法测含量o结果仅为标示量的 xsh ∀ 同时发现

有未知物色谱峰o证实为掺假品∀

建议对部颁标准进行修订o用 � °�≤ 法测定含量∀

6  讨 论

近年来o制售假劣药品的违法行为仍相当猖獗o造假手

段日益狡猾∀因此o药品标准应作相应的修订提高o并加大查

处打击力度o才能更好地保障人民用药安全有效∀

我们建议o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o一般不用容量分析

法~对于有同系物者o用紫外光谱常不易区分o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o三者是相辅相成的o忽视任何一项o都可能得出

错误的结论∀ 如我们在盐酸小檗碱片的检验中o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o则是由于某些批次产品的 Κ°¤¬

或 Κ°¬±偏差 t∗ u±° 而引起我们的怀疑o后经 � °�≤ 法证实

是造假产品的∀因此o在药品检验工作中o应尽可能按标准全

检后再下结论∀此外o对同品种不同产家产品进行质量考察o

并注意观察检验过程中的种种异常现象o结合检验方法原理
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进行分析探讨o技术性造假的问题就容易被发现∀
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