
表 4  盐酸克林沙星片含量测定结果 k标示量的 h l
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批号
测定序次

t u v
平均值 � ≥⁄k h l

|{tttt |z qzt |z qxu |z qu| |z qxt s quu

|{tttx || qx{ || q|v || qyx || qzu s qt|

|{ttt{ |{ q|s |{ qvv |{ qtu |{ qwx s qws

3  讨论

用 � °2�°�≤ 测定盐酸克林沙星片中克林沙星的含量 o

准确 !灵敏 !分离效果好 ∀采用外标法测定含量 o特别要注意

进样量的准确 o最好使用定量环进样 ∀
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胃炎颗粒剂的质量研究

陈建娥k中国老年学会骨质疏学术部 o山东 uxyussl

摘要 }目的  提高胃炎颗粒剂的稳定性 ∀方法  采用对照实验 o确定影响各项质量指标的因素 o并据此设计新的处方工艺 ∀

结果  确定了两种最佳工艺处方 o经过稳定性试验得到确证 ∀结论  该工艺显著提高了胃炎颗粒剂的稳定性 ∀
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  胃炎颗粒剂为临床疗效明确 !使用广泛的治疗浅表性胃

炎和胃溃疡药物 ∀按浙江省地方标准≈t 和江苏省地方标准

k未公开发行l及企业申报材料 o原处方为 }硫酸庆大霉素 wss

万单位 o盐酸普鲁卡因 usªo维生素 �tuw°ªou h ≤ � ≤2�¤适

量 o柠檬香精适量 o柠檬黄适量 o蔗糖加至 t sssª∀据了解 o

有多家生产厂采用与此类似处方工艺 ∀但按原处方生产 o一

直存在质量问题 o笔者设计的工艺处方生产 o提高了产品质

量 ∀

1  仪器药品

永停滴定仪 ~硫酸庆大霉素k上海第四制药厂l ~盐酸普

鲁卡因k南京制药厂l ~蔗糖k顺德制糖厂l ~淀粉k上海葡萄糖

厂l ∀

2  普鲁卡因含量测定回收率试验

文献≈t 以 s qsx°²̄r�亚硝酸钠滴定液 o采用氧化还原法

测定普鲁卡因含量 ∀本实验乃用此法 ∀但由于试验中加入

新的辅料 o需要作方法学验证 ∀

试验方法 }将原处方及本实验中所用辅料 o按处方用量

称取 o再按常规方法试验盐酸普鲁卡因回收率 ∀结果表明原

测定方法仍适用于本试验 o新加入的辅料对测定结果的影响

与理论计算结果接近 o可以忽略 ∀见表 t ∀

表 1  普鲁卡因含量测定的回收率实验结果
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序号
投入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

h
hξ ? σ

t {s qx {t qt tss qz tss qw ? s qz

u {s q{ {s qy || q{

v tsu qw tsv q{ tst qw

w tsx qx tsx q| tss qw

x tt{ q| tt{ qx || qz

3  溶化性试验

按原工艺处方生产的本产品 o在溶化性检查中 o常见白

色飘浮物出现 o造成溶化性检查不合格 ∀本实验目的在于其

原因探讨 ∀

3 q1  方法和结果

在原处方基础上 o分别加入有关助溶剂 o按常规方法制

成颗料 o并进行溶化性检查 ∀同时 o将样品置 ys ε o� �zx h
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的密闭系统中 zu«∀观察色泽变化 o并测定盐酸普鲁卡因的

含量变化k ϖ ≤ h l ∀重复实验 x次 ∀结果见表 u ∀

表 2  不同助溶剂对溶化性试验的影响

试验号 助溶剂 溶化性检查 色泽变化 ϖ ≤k h oν , hξ ? σl

t p p 有飘浮物 黄 ψ棕黄 y ox qw ? s q|u

u u h枸橼酸 无飘浮物 棕黑色 y ouv qt ? t q{ttl

v u h枸橼酸钠 无飘浮物 深棕色 y ots qu ? t quuul

注 }tl试验 u与试验 t结果作 τ检验 oΠ� s qsst ~ul试验 v与试验 t结

果作 τ检验 oΠ� s qsst o与试验 u结果作 τ检验 oΠ� s qsst ∀

3 q2  讨论

本品溶化时出现飘浮物 o可能是由于处方中糖内所含杂

质铁等金属离子与黏合剂羧甲基纤维素所形成≈u  ∀对生产

中使用的蔗糖严加选择 o有时能避免 o但符合这一要求的蔗

糖的其他质量项目往往不如意 ∀结果表明 o枸橼酸和枸橼酸

钠均可使飘浮物消失 ∀可能因其对金属离子的络合作用使

然 ∀但是 o枸橼酸及钠盐又同时影响盐酸普鲁卡因的稳定

性 o尤以枸橼酸更为显著 ∀

4  稳定方法的选择试验

本品原处方产品在储存中极易变色 o同时盐酸普鲁卡因

含量显著降低 o难以用水解2氧化理论解释 o而很可能与处方

中蔗糖中的转化糖有关 ∀而抗氧剂能阻止这一反应是实验

中发现 o未能作满意解释 ∀本实验的目的在于对其原因和克

服方法的探讨 ∀

4 q1  方法与结果

按原处方 o并加入枸橼酸钠作助溶剂 o再分别加入

s qsx h亚硫酸钠 !以淀粉代替蔗糖的稳定方法配制小样 ∀将

样品置 ys ε o� �zx h的密闭系统中 zu«∀观察色泽变化 o并

测定盐酸普鲁卡因的含量变化k ϖ ≤ h l ∀重复实验 x次 ∀结

果见表 v ∀

表 3  

实验号 稳定方法 色泽变化 ϖ ≤k h oν , hξ ? σl

t 原处方 变成棕黄色 y ox qw ? s q|u

u 淀粉代蔗糖 未变化 y os quu ? s qsvtl

v 原处方 nsqssxh亚硫酸钠 由黄色转白色 y os quv ? s qsutl

w
柠檬黄色淀代柠檬黄其他

同实验 v
未变化 y os qt| ? s qsx

注 }tl实验 u o实验 v分别与实验 t结果作 τ检验 oΠ� s qsst ~实验 u o

实验 v结果作 τ检验 oΠ� s qts ∀

4 q2  讨论

以淀粉代替蔗糖和加入亚硫酸钠的方法均可显著提高

制剂的稳定性 o但原处方中的着色剂柠檬黄遇亚硫酸钠却易

被还原而使产品变为白色 ~使用色淀作着色剂则可避免 ∀而

淀粉代替蔗糖后 o使产品水溶后原为黄色澄清变为混浊液 ∀

虽然符合颗粒剂规定 o却影响用户对原产品的信誉 o为厂家

所不能同意 ∀

5  处方设计和选择试验

处方设计  见表 w ∀

5 q2  试验方法按笔者设计和厂方曾用处方投料制成小样 ∀

将小样按上市包装 o置 ys ε !� �zx h的密闭系统中 ts§∀并

在室温条件下储存 y个月 ∀观察色泽变化 o检查溶化性 o并

测定盐酸普鲁卡因的含量变化k ϖ ≤ h l ∀重复实验 u次 ∀

5 q3  试验结果  见表 4

表 4  

处方 枸橼酸钠 亚硫酸钠 着色剂 稀释剂
加速试验结果 储存六月后结果

色泽 溶化性 含量 h 色泽 溶化性 含量 h

´ p p 柠檬黄 蔗糖 棕黄 有飘浮物 z{ qv 棕黑 有飘浮物 zu qv

µ { qs s qsw 柠檬黄 蔗糖 淡黄 合格 |u qt 淡黄 p白 合格 |w qy

¶ { qs s qs{ 色淀 蔗糖 黄色 合格 || q{ 黄色 合格 || q{

· p p 柠檬黄 淀粉 黄色 合格 |{ qu 黄色 合格 |z q{

注 }处方均按 tsssª计算 ∀其他成分均按原处方 ∀

  表中/含量 h 0均为盐酸普鲁卡因百分标示量的三次平

均值 ∀

6  结论

6 q1  ·号处方能满足制剂稳定性要求 ∀但该处方产品为混

悬型颗粒剂 o而原处方产品为溶解型颗粒剂 o溶化后性状不

同 ∀监于患者对产品溶化后性状的老印象和厂方意见 o生产

上暂不采纳 ∀建议重新申报时考虑 ∀

6 q2  ¶号处方也能满足产品质量要求 o厂方用于生产一年

以上 o尚未发现不合格品 ∀
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