
2 5  供试品的细菌内毒素检查 ≤ 的 值为 ∞

根据干扰试验结果 将 ≤ 先用 ∞× 水稀释成

的溶液 再作 ! 倍稀释 分别与 Κ为 ∞ 和

∞ 的 × 进行试验 结果见 ∀ 从表 结果看出 供试

品和阴性对照管均呈阴性 供试品阳性管和阳性对照管均呈

阳性 实验结果成立 个批号供试品的细菌内毒素检查均符

合规定∀

表 3 ≤ 的细菌内毒素检查结果

× 批号
供试品

批号
供试品管

供试品

阳性管 Κ

阴性

对照管

阳性对

照管 Κ

∞× 水     

    

    

    

    

    

    

    

    

    

    

    

    

2 6  ≤ 的细菌内毒素检查与热原检查比较 ≤ 的细菌

内毒素检查方法按/ 0项下依法操作 热原检查按药典方

法 用注射用水将 ≤ 配制成 的溶液 每公斤家兔

注射 共检查 批 两法检查均符合规定 结果一致∀

3  讨论

3 1  实验结果表明 ≤ 对鲎试剂的凝胶化反应存在一定

的干扰作用 但这种干扰作用随着 × 的来源不同而存在

差异 而这种差异是因为不同厂家生产 × 的原料或工艺

不同而造成的 这提示我们在进行细菌内毒素检查时 如更

换 × 则必先做干扰试验∀

3 2 用细菌内毒素检查法来替代家兔热原法对 ≤ 进行质

量控制是可行的 细菌内毒素检查的方法是 根据 ≤ 的

值为 ∞ 将 ≤ 先用 ∞× 水稀释成 的

溶液 再作 倍或更大倍数的稀释 选用 Κ为 ∞ 或

灵敏度更高的 × 来进行试验∀ 该法经济!快速 值得推广

应用∀
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薄层色谱法鉴别 2000年版中国药典收载的多种激素类制剂

陈少良 湛江 湛江市药品检验所

摘要 目的 完善 年版中国药典收载的多种激素类制剂的质量标准∀ 方法 增加了薄层色谱法鉴别 以喷硫酸2无水乙醇

Β 在 ε 加热 ∗ 为显色方法∀结果 各制剂的斑点均清晰 完整 显色灵敏 不易褪色∀ 值大小适中∀结论

采用的方法可完善上述质量标准 且可避免使用价昂难得的显色剂∀

关键词 薄层色谱法 中国药典 激素
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  年版中国药典收载的地塞米松磷酸钠注射液!滴眼 液 醋酸泼尼松龙注射液!片 醋酸氟轻松软膏 醋酸地塞米
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松片!注射液 氢化可的松注射液!片!软膏等 质量标准存在

不足之处有四点 有的鉴别还停留在只作专属性不强的

沉淀!显色化学反应和检出结果难以清晰判断的醋酸乙酯气

味的检查∀ 有的鉴别只作繁琐且专属性不强的有机氟化

物的化学反应∀ 有的只限于使用目前基层药检单位还未

普及的高效液相色谱仪∀ 不同制剂中同一成分的药品 鉴

别方法差异较大∀这给有效地控制这些激素类制剂的质量带

来困难∀为此 参照醋酸泼尼松片!眼膏≈ 采用薄层色谱法作

主要鉴别方法 及参照头孢拉定及其制剂≈ 选用薄层色谱法

或高效液相色谱法进行鉴别 本实验增加了这些制剂的薄层

色谱法鉴别 并且对显色方法进行了探索∀ 现报告如下∀

1  试药

地塞米松磷酸钠!醋酸泼尼松龙!醋酸氟轻松!醋酸地塞

米松!氢化可的松对照品 均由中国药品生物制品检定所 ∀

地塞米松磷酸钠注射液 湛江制药总厂 地塞米松磷酸

钠滴眼液 郑州卓峰制药厂 醋酸泼尼松龙注射液 湖北制

药厂 醋酸氟轻松软膏 天津药业有限公司 醋酸地塞米松

片 四川巴中制药厂 氢化可的松注射液 郑州市新郑制药

股份有限公司 ∀

2  方法与结果

2 1  地塞米松磷酸钠注射液!滴眼液的薄层色谱鉴别

分别取地塞米松磷酸钠注射液!滴眼液适量 约相当于

地塞米松磷酸钠 在水浴上蒸干 放冷 残渣加甲醇

使溶解 为供试品溶液 ∀另取缺地塞米松磷酸钠的

样品 同法制备 得阴性对照溶液 ∀ 再取地塞米松磷酸

钠对照品 加甲醇制成 的溶液 为对照品溶液∀吸

取上述 种溶液各 Λ 点于同一硅胶 薄层板上 以正丁

醇2醋酐2水 Β Β 为展开剂 展开约 晾干 喷以硫

酸2无水乙醇 Β 在 ε 加热 供试品溶液所显

主斑点的颜色 褐色 和位置 值约 均与对照品溶液

的主斑点相同 阴性对照无干扰∀

2 2  醋酸泼尼松龙注射液的薄层色谱鉴别

取本品 在水浴上蒸干 放冷 残渣加氯仿 使溶

解 为供试品溶液∀ 另取缺醋酸泼尼松龙的样品 同法制备

得阴性对照溶液∀ 再取醋酸泼尼松龙对照品 加氯仿制成

的溶液 为对照品溶液∀吸取上述 种溶液各 Λ

点于同一硅胶 薄层板上 以二氯甲烷2乙醚2甲醇2水

Β Β Β 为展开剂 展开约 晾干 喷以硫酸2无水

乙醇 Β 在 ε 加热 供试品溶液所显主斑点的

颜色 紫色 和位置 值约 与对照品溶液的主斑点相

同 阴性对照无干扰∀

2 3  醋酸氟轻松软膏的薄层色谱鉴别

取本品 加无水乙醇 在水浴上加热使溶解 放

冷 置水浴中约 滤过 取滤液置水浴上蒸干 残渣加

氯仿 使溶解 为供试品溶液∀另取缺醋酸氟轻松的样品

同法制备 得阴性对照溶液∀再取醋酸氟轻松对照品 加氯仿

制成 的溶液 为对照品溶液∀ 吸取上述 种溶液各

∏ 点于同一硅胶 薄层板上 以氯仿2甲醇 Β 为展

开剂 展开约 晾干 喷以硫酸2无水乙醇 Β 在

ε 加热 供试品溶液所显主斑点的颜色 褐色 和

位置 值约 与对照品溶液的主斑点相同 阴性对照

无干扰∀

2 4 醋酸地塞米松片的薄层色谱鉴别

取本品的细粉适量 约相当于醋酸地塞米松 加无

水乙醇 振摇提取 滤过 滤液为供试品溶液∀ 另取缺醋

酸地塞米松的样品 同法制备 得阴性对照溶液∀再取醋酸地

塞米松对照品 加无水乙醇制成 的溶液 为对照

品溶液∀ 吸取上述 种溶液各 ∏ 点于同一硅胶 薄层板

上 以氯仿2丙酮 Β 为展开剂 展开约 晾干 喷以

硫酸2无水乙醇 Β 在 ε 加热约 供试品溶液

所显主斑点的颜色 褐色 和位置 值约 与对照品溶

液的主斑点相同 阴性对照无干扰∀

2 5 氢化可的松注射液的薄层色谱鉴别

取本品 在水浴上蒸干 放冷 残渣加无水乙醇

使溶解 为供试品溶液∀ 另取缺氢化可的松的样品 同法制

备 得阴性对照溶液∀再取氢化可的松对照品 加无水乙醇制

成 的溶液 为对照品溶液∀ 吸取上述 种溶液各

∏ 点于同一硅胶 薄层板上 以二氯甲烷2乙醚2甲醇2水

Β Β Β 为展开剂 展开约 晾干 喷以硫酸2

无水乙醇 Β 在 ε 加热 供试品溶液所显主斑

点的颜色 黄褐色 和位置 值约 与对照品溶液的主

斑点相同 阴性对照无干扰∀

3  讨论

3 1  本实验采用薄层色谱法鉴别了上述激素类制剂 结果

各斑点均清晰 完整 值在 ∗ 间≈ 大小适中 重现

性好 专属性强 简便可行∀

3 2  经多次试验证明 本显色方法灵敏 不易褪色 可避免

使用鉴别激素类惯用的显色剂≈ 价昂难得的进口分装品四

氮唑蓝 易行 实用∀

3 3  上述鉴别方法适用于不同制剂中同一成分的药品鉴

别∀

3 4 年版中国药典收载的鉴别方法存在上述不足的激

素类制剂 还有多种 其质量标准可按本文的方法进行完善∀
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