
临床观察 t{z例骨折早期病人o治疗组 tsv例o对照组

{w例∀治疗组口服泽兰合剂o每次 vs°¬o·¬§~对照组口服三七

总甙片o每次 w片o·¬§otx§¤¼一疗程∀ 治疗组有效率为 ||q

sh o对照组有效率为 |uq{h o两组间有显著性差异kΠ �

sqsxl∀

4  讨 论

4q1  在金银花的薄层鉴别试验中o展开剂静置时间不能少

于 ts°¬±o尽管绿原酸斑点下方紧挨着一个斑点o但因其颜

色不同o并不影响该鉴别方法的准确性o其最小检测量为

xΛª∀ 在红花的薄层鉴别试验中o展开剂曾用醋酸丁酯2甲酸2

甲醇kzΒ uΒ wlo斑点较多o鉴别特征不明显∀ 曾试用丹参素

为对照品o对处方中丹参进行薄层鉴别o因样品中丹参素含

量较低o不易与儿茶醛等水溶性成分分离o检不出斑点o处方

中丹参的鉴别有待进一步研究∀

4q2  金银花为方中主药o绿原酸为金银花的主要活性成分o

故选择绿原酸作为控制本品质量的指标成分∀

4q3  本品为中药复方制剂o成分较多o用乙醚萃取 x次o醋

酸乙酯提取 y次o既可达到绿原酸与其他成分较好分离o又

可保证绿原酸的提取完全∀

4q4  在实验过程中曾采用冰醋酸2甲醇为流动相o甲醇为溶

剂o其液相分离效果不理想o拖尾现象也比较明显∀尽管本标

准中以乙醇为溶剂存在乙醇峰o但此峰并不影响绿原酸峰o

以 ysh 乙醇作溶剂o其液相分离效果最好∀

4q5  为了保证泽兰合剂的质量o对不同产地金银花药材中

绿原酸的含量进行测定o结果表明不同产地的金银花绿原酸

含量有较大差别o其中河南产金银花绿原酸含量最高o故规

定本方中所用金银花应为河南产/密银花0∀

参考文献

1 中国药典≈≥ q一部qusssqtzzq

2 中国药典≈≥ q一部qusssqtt|q

3 刘 启等q高效液相色谱法测定消炎冲剂中绿原酸含量≈� q中

国医院药学杂志ot||xotxkzl}vs|q

收稿日期}usssp ttp s{

血液保养液的细菌内毒素测定时鲎试剂溶媒的改进
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摘要 目的}建立血液保养液的细菌内毒素检查法∀ 方法}用自制 × µ¬¶2� ¦缓冲液代替细菌内毒素检查用水做鲎试剂溶媒o按

中国药典 usss年版二部收载的细菌内毒素检查法进行实验∀结果}× µ¬¶2� ¦̄缓冲液做鲎试剂溶媒能排除血液保养液对鲎试剂

凝胶反应的干扰∀ 结论}鲎试剂溶媒改进后o可以用细菌内毒素检查法代替血液保养液的热原检查∀
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Ιµ προϖεδ σολϖεντ οφ λιµ υλυσαµ εβοχψτε λψσατε ασ ινσπεχτινγ τηε ενδοτοξιον ιν χοµ πουνδ σοδιυµ χιτρατε

�«¤±ª× ¬¤± ⁄²±ªo≠ ∏ �«¬≠ ¬±ªo÷ ¬¤² �¬¤±
t
kΧεντρε ηοσπιταλ οφ Ξ ινξ ιανγ Η εναν wxvsss~t Ξ ινξ ιανγ ινστιτυτε φορ δρυγ

χοντραλwxvsssl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε } × ² ¶̈·¤¥̄¬¶«̈ ·«̈ ¬±¶³̈ ¦·¬²± ° ·̈«²§ ²© ±̈§²·²¬¬± ¬± ¦²°³²∏±§ ¶²§¬∏° ¦¬·µ¤·̈ ¬±­̈¦·¬²±q

ΜΕΤΗΟ∆ Σ} × «̈ ¥∏©©̈ µ¶²̄ ∏·¬²± ²©·µ¬¶2� ¦̄ º ¤¶¤§²³·̈§·²§¬¶¶²̄ √¨ ¬̄° ∏̄∏¶¤° ¥̈²¦¼·̈ ¼̄¶¤·̈o º «¬¦«º¤¶¬±¶·̈¤§²©·«̈ º ¤·̈µ

©²µ·«̈ ¬±¶³̈ ¦·¬²± ±̈§²·²¬¬±o ·«̈ ¬̈³̈ µ¬° ±̈·¬¶¬° ³̄ °̈ ±̈·̈§¤¦¦²µ§¬±ª·²·«̈ µ̈ ∏́̈ ¶·²© ±̈§²·²¬¬± ¬±¶³̈ ¦·¬²± ° ·̈«²§¦²̄ ¯̈ ¦·̈§

¬± ·«̈ u±§ ¥²²®o ¦«¬±¤ ³«¤µ°¤¦²³̈ ¬¤qusssq Ρ ΕΣΥΛΤ}× «̈ ¬̈³̈ µ¬° ±̈·¶«²º §̈ ·«¤··«̈ ¬±·̈µ©̈ µ̈±¦̈ ¨̄ °̈ ±̈·¶ ¦²∏̄§ ¥̈

¬̈¦̄∏§̈ §¥¼ ¤̄·̈µ¬±ª¶²̄ √ ±̈·²© ¬̄° ∏̄∏¶¤° ¥̈²¦¼·̈ ¼̄¶¤·̈q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ} ƒ²µ§¤¬̄¼ ³¼µ¤ª̈ ± ·̈¶·²©¦²°³²∏±§¶²§¬∏° ¦¬·µ¤·̈

¬±­̈¦·¬²±o ±̈§²·²¬¬± ¬±¶³̈ ¦·¬²± ° ·̈«²§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§¬±¶·̈¤§²©§²° ·̈¬¦µ¤¥¥¬·° ·̈«²§¥¼ ¤̄·̈µ¬±ª¶²̄ √ ±̈·²© ¬̄° ∏̄∏¶¤° ¥̈²¦¼·̈

¼̄¶¤·̈q

ΚΕzΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ≤ ²°³²∏±§¶²§¬∏° ¦¬·µ¤·̈ ¬±­̈¦·¬²±o �¬° ∏̄∏¶¤° ¥̈²¦¼·̈ ¼̄¶¤·̈o ∞±§²·²¬¬±o �∏©©̈ µ¶²̄ ∏·¬²±¶²©·µ¬¶2� ¦̄

  细菌内毒素检查法是一种快速!灵敏的检查内毒素的方

法o由于血液保养中的枸橼酸根离子对鲎试剂的凝胶反应有

抑制作用o因此o不能用常规的操作方法直接检查其中的热

原∀文献报道o通过调整血液保养液的 ³� 值及适当稀释并加

一定浓度的钙离子o可以排除枸橼酸根离子的干扰o但操作

繁琐∀ 在实验基础上o我们将鲎试剂溶媒由细菌内毒素检查

用水改为 × µ¬¶2� ¦̄缓冲液o现总结如下}

1  仪器与试剂

1q1 仪器 ³� ≥2ux型酸度计o上海雷磁仪器厂~超净工作台o

北京半导体设备厂~电热恒温水浴箱o江苏红旗医疗器械厂∀
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1q2  试剂 鲎试剂o湛江海洋生物制品厂o批号 ||s{tyo灵

敏度 sqx∞∏Ù° k̄灵敏度复核试验符合要求l~细菌内毒素工

作标准品o湛江海洋生物制品厂o批号 ||tusyo规格 x∞∏Ù° ~̄

× µ¬¶2� ¦̄缓冲液}称取 × µ¬¶k三羟甲基氨基甲烷 ≤ w� tt�� vl

k«̈ ¬§̈ ¥̈ µªq± º̈ ¼²µ®lyqxªo� ª≤ ū# y� u� k北京红星化工厂l

uªo用适量注射用水溶解o浓盐酸调 ³� 至 {qso加注射用水

至 tss° ō搅匀封装于 u° ¯安瓶ottxε vs°¬±热压灭菌三次o

用细菌内毒素检查法确证内毒素含量小于 sqsv∞∏Ù° ō备

用~血液保养液o本院自制k按中国医院制剂规范西药制剂第

二版规定方法配制lo家兔法检查合格∀

2  方法与结果

2q1  鲎试剂更换溶媒前后缓冲能力的测试 用细菌内毒素

检查用水和 × µ¬¶2� ¦̄缓冲液o按细菌内毒素检查法分别溶解

鲎试剂o测定其与等体积血液保养液混合后 ³� 值变化∀

表 1 不同溶媒的鲎试液与等体积血液保养液混后 ³� 值

溶 媒 鲎试液 血液保养液 混合后

细菌内毒素检查用水 zqsu xqsu wqxs

× µ¬¶2� ¦̄缓冲液 {qss xqsu zq{s

  结果表明o× µ¬¶2� ¦̄缓冲液能将血液保养液 ³� 值稳定

在鲎试剂凝胶反应的最佳范围内kyqx∗ {qsl∀

2q2  × µ¬¶2� ¦̄缓冲液对鲎试剂凝胶反应的干扰试验 用细

菌内毒素检查用水和 × µ¬¶2� ¦̄缓冲液o分别将同一细菌内毒

素工作标准品稀释制成 tqs!sqx!squx和 sqtux∞∏Ù°¯四种

浓度的细菌内毒素溶液∀各取每一浓度样品 sqt° ¯加入细菌

内毒素检查用水溶解的鲎试剂 sqt° ōvzε 恒温 ys°¬±o每一

浓度平行做 w支∀另取细菌内毒素检查用水和 × µ¬¶2� ¦̄缓冲

液o各做两支阴性对照∀

表 2 × µ¬¶2� ¦̄缓冲液干扰试验结果

内毒素浓度k∞∏Ù° l̄

tqs sqx squx sqtux
阴性

细菌内毒素检查用水 n n n n n n n n p p p p p p p p p p

× µ¬¶2� ¦̄缓冲液 n n n n n n n n p p p p p p p p p p

  结果表明o× µ¬¶2� ¦̄缓冲液对鲎试剂凝胶反应无干扰∀

2q3  血液保养液对鲎试剂凝胶反应的干扰试验k鲎试剂用

× µ¬¶2� ¦̄缓冲液溶解l 用 × µ¬¶2� ¦̄缓冲液和血液保养液o

分别将同一细菌内毒素工作标准品稀释制成 tqs!sqx!squx

和 sqtux∞∏Ù°¯四种浓度的细菌内毒素溶液∀ 各取每一浓度

样品 sqt° ¯加入 × µ¬¶2� ¦̄缓冲液溶解的鲎试剂 sqt° ōvzε

恒温 ys°¬±o每一浓度平行做 w支∀ 另取 × µ¬¶2� ¦̄缓冲液和

血液保养液o各做两支阴性对照∀

表 3 血液保养液干扰试验结果

内毒素浓度k∞∏Ù° l̄

tqs sqx squx sqtux
阴性

× µ¬¶2� ¦̄缓冲液 n n n n n n n n p p p p p p p p p p

血液保养液 n n n n n n n n p p p p p p p p p p

  结果表明o血液保养液对更换溶媒后鲎试剂的凝胶反应

无干扰∀

2q4  血液保养液的细菌内毒素检查 用 × µ¬¶2� ¦̄缓冲液代

替细菌内毒素检查用水o做鲎试剂溶媒o其它按 usss版中国

药典o附录o细菌内毒素检查法项下规定检查∀ 同时o按热原

检查法做家兔对照∀

表 4 细菌内毒素检查法与家兔法检查结果比较

检品来源 批数
细菌内毒素检查法 家兔法

p n p n

本院制剂 tw tv t tw

其他医院 tu tt t tu

  结果表明o细菌内毒素检查法与家兔法检查结果基本一

致kΠ� sqsxl∀

3  讨 论

3q1  血液保养液对鲎试剂凝胶反应的影响o不仅因为枸橼

酸根离子络合了鲎试剂凝胶反应的增敏剂钙!镁离子o而且

由于血液保养液中枸橼酸和枸橼酸钠组成了有一定容量的

缓冲体系∀ 尽管鲎试剂中加有适量 × µ¬¶2� ¦̄缓冲成份o但浓

度较小o不能将血液保养液 ³� 值调至鲎试剂凝胶反应的最

佳范围∀ × µ¬¶2� ¦̄缓冲液不仅能将血液保养 ³� 值稳定在鲎

试剂凝胶反应的最佳范围o也补充了因枸橼酸根离子络合而

损失的钙!镁离子∀因此o× µ¬¶2� ¦̄缓冲液做鲎试剂溶媒能排

除血液保养液对鲎试剂凝胶反应的抑制干扰∀

3q2 血液保养液中细菌内毒素限值k�l的确定o根据公式 �

� �Ù� o其中 �为 x∞∏Ù®ªo血液保养液热原检查时的注射

剂量k� l为 ts° Ù̄®ªo故 �为 sqx∞∏Ù° ∀̄

收稿日期}usstp svp uy
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