
2 2 2  标准混合物的配制  按处方中三组分标示量的 80

个水平根据正交设计表 配制成

个标准混合物 以 为参比 于 ∗

间 间隔 测其一阶导数 !二阶导数变换后的吸光度 再

用于因子分析法 ∀

图 1  速效伤风胶囊的紫外光谱

Φιγ 1  ≥ ≥∏¬ ∏

扑热息痛 咖啡因 扑尔敏 辅料

¬

2 3  合成样品的配制与回收率计算

按处方比例分别精密称取扑热息痛 !咖啡因 !扑尔敏原

料药及辅料适量 研细 混匀 精密称取适量 置量瓶中 用

溶解 定容 共制备 个合成样品 ∀定量移取各

样品液适量 用 稀释成合适浓度的测定液

扑尔敏的量用标准加入法提高到 倍 以同法配制的相应

辅料溶液为参比 于 ∗ 间 间隔 测其一阶导

数 !二阶导数变换后的吸光度 再用于因子分析法 分别计算

合成样品的平均回收率和 ≥⁄ 结果见表 ∀

表 1  速效伤风胶囊合成样品测定结果

Ταβ 1  ∏ ≥∏¬ ∏

√ √ ≥⁄

⁄2×ƒ ⁄2×ƒ ⁄2×ƒ ⁄2×ƒ

3  讨论

3 1  导数光谱具有提高分辨率 清除分光光度法中的不相

关吸收 起一定的数据平滑作用 从而提高预测的准确度 !精

密度 加快分析速度 ∀

3 2  作者以经一阶导数变换后用于因子分析法对样品进行

测定 结果满意 即经一阶导数变换后用于多元校正方法进

行相关性强的混合体系的测定 表现出极好的作用 值得借

鉴 ∀而经二阶导数变换后对多元校正法改进效果不大 ∀

3 3  作者以相对标准偏差和回收率来评价方法的可行性

可靠准确 值得借鉴 ∀

3 4  本实验主要是说明对于组分干扰强的体系多组分的同

时测定的方法学的研究 并不主要针对某一具体样品 所以

仅以测定合成样品为例 ∀

3 5  因为处方中扑尔敏含量很低 但也存在干扰 为保证测

定的准确性 并测其含量 故将其含量提高 倍 ∀
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鼻渊康口服液质量标准研究

吴越芳 台育秦 兰化医院 甘肃  兰州 甘肃省人民医院 甘肃  兰州

摘要 目的  研究鼻渊康口服液质量标准及制剂的质量控制 ∀方法  采用薄层色谱法对方中的白芷 !辛夷 !川芎进行定性鉴

别 采用薄层扫描法对制剂中白芷的欧前胡素进行含量测定 ∀结果  欧前胡素在 ∗ Λ 范围内线性关系良好 ∀结论  

以上方法简单 !可靠 !可有效地控制该制剂的质量 ∀

关键词 鼻渊康口服液 薄层色谱法 薄层扫描法 质量标准
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• ≠∏2 × ≠∏2 ( . Λανζηου Χηεµιχαλ Ινδυστριαλ Χοµπανψ Ηοσπιταλ, Λανζηου , Χηινα ; . Γανσυ Προϖινχιαλ Πεοπλε. σ

Ηοσπιταλ, Λανζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆  ¬ ⁄ ∏

ƒ ≤ ∏ ¬ × ≤ ×

2 ≤ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  √ ∗ Λ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  2

∏ √

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ∏ ∏ × ≤ × ≤ ∏

  鼻渊康口服液由苍耳子 !辛夷 !桑叶 !鱼腥草 !白芷 !菊

花 !前胡 !芦根 !蒿本 !川芎 !细辛 !麦冬 !桔梗 !甘草 味药组

成 ∀采用水煎醇沉法精制而成 具有疏风清热 !宣肺气 !通鼻

窍等功能 主治副鼻窦炎 !慢性鼻炎及过敏性鼻炎等 ∀经我

院和甘肃省人民医院耳鼻喉科近 年对 例慢性上颌窦炎

患者 分别采用本制剂并配以与上颌窦穿刺治疗 结果治疗

组有效率为 对照组为 表明鼻渊康口服液在

治疗鼻炎 !鼻窦炎方面有较好的疗效 ∀为确保制剂质量 采

用薄层色谱法对方中白芷 !辛夷 !川芎进行定性鉴别 并应用

薄层扫描法对该制剂中白芷的主要有效成分欧前胡素进行

含量测定 该方法较为简便 !重现性好 可作为该制剂质量控

制的重要指标 ∀

1  仪器与试药

≤≥ 双波长薄层扫描仪 日本岛津 三用紫外线分

析仪 江苏省江阴市申港电光仪器厂 硅胶 ƒ 薄层板 青

岛海洋化工厂 ∀

鼻渊康口服液 自制 处方中药材购自兰州安宁医药公

司与兰州国药公司 经甘肃省药品检验所鉴定 ∀

欧前胡素对照品 中国药品生物制品检定所 ∀所用试

剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  薄层色谱鉴别

2 1 1  白芷  取本品 50 用乙醚提取 次 每次 合

并乙醚提取液 用水洗 次 每次 醚层自然挥干 残渣

加乙醇 使溶解 作为供试品溶液 另以白芷对照药材

加乙醇 回流提取 提取液低温浓缩至 作为对照

药材溶液 ∀照薄层色谱法 中国药典 年版附录 ∂ 试

验 吸取供试品溶液和白芷对照药材溶液各 Λ 分别点于

同一硅胶 薄层板上 以甲苯2醋酸乙酯2冰醋酸 Β Β 为展

开剂 展开 !取出 !晾干 置紫外光灯 下检视 供试品

色谱中在与对照药材色谱相应的位置上 显相同浅蓝色的荧

光斑点 ∀

2 1 2  辛夷  取本品 50 用醋酸乙酯提取 次 每次

合并醋酸乙酯提取液 浓缩至 作为供试品溶液

另取辛夷花对照药材 加醋酸乙酯回流提取 滤过 滤液浓

缩至 作为对照药材溶液 ∀照薄层色谱法 中国药典

年版附录 ∂ 试验 吸取上述两种溶液各 Λ 分别点

于同一硅胶 薄层板上 以甲苯2醋酸乙酯2冰醋酸 Β Β 为

展开剂 展开 !取出 !晾干 喷以 香草醛浓硫酸试液

ε 烘至显色清晰 供试品色谱中 在与对照药材色谱相应

的位置上 显相同蓝紫色的斑点 ∀

2 1 3  川芎  取本品 50 用氯仿提取 次 每次 合

并氯仿液 低温挥干 残渣加甲醇 使溶解 作为供试品

溶液 另取川芎对照药材 加氯仿振摇提取 次 每次

滤过 滤液合并 同法制成对照药材溶液 ∀照薄层色谱

法试验 吸取上述两种溶液各 Λ 分别点于同一硅胶 薄

层板上 以石油醚 ∗ ε 2醋酸乙酯 Β 为展开剂 展

开 !取出 !晾干 置紫外光灯 下检视 供试品色谱中

在与对照药材色谱相应的位置上 显相同浅蓝色的荧光斑

点 ∀

2 2  含量测定≈

2 2 1  正丁醇提取物≈  取本品 用水饱和的正丁醇

振摇提取 次 每次 合并正丁醇提取物 用正丁醇饱和

的水洗 次 每次 正丁醇层用无水硫酸钠脱水 置已干

燥至恒重的蒸发皿中 水浴蒸干 于 ε 干燥 取出 置干

燥器中 放置 后称重 计算正丁醇提取物量 ∀测得本品

三批样品正丁醇提取物分别为 故暂定本

品正丁醇提取物不得少于 ∀

2 3  欧前胡素含量测定

2 3 1  薄层色谱条件及薄层扫描条件  吸附剂 硅胶 ƒ

展开剂 石油醚 ∗ ε 2乙醚 Β 紫外光灯 下

定位 色谱结果见图 ∀

图 1  欧前胡素薄层鉴别图

Φιγ 1  × ≤ ≤

供试品溶液 欧前胡素 阴性对照溶液

∏ √
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将欧前胡素斑点进行光谱扫描 结果见图 根据光谱扫

描图谱选择 Κ Κ 光斑 ≅ ≥÷

ϖ ≠ 反射法双波长锯齿扫描 见图 ∀

图 2  紫外吸收光谱图

Φιγ 2  ∂

欧前胡素 供试品溶液 阴性对照溶液

∏ √

图 3  薄层扫描图

Φιγ 3  × ≤

供试品溶液 欧前胡素 阴性对照溶液

√

2 3 2  对照品溶液的制备  精密称取欧前胡素对照品适

量 用醋酸乙酯溶解并定每 含 的溶液作为对照品

溶液 ∀

2 3 3  供试品溶液的制备  取本品 50 加石油醚 ∗

ε 振摇提取 次 每次 合并石油醚提取液 低温挥

干 残渣加醋酸乙酯溶解并定容至 作为供试品溶液 ∀

2 3 4  阴性对照液的制备  按处方比例配制不含白芷的阴

性对照品 照供试液的制备方法制成阴性对照液 ∀

2 3 5  工作曲线  精密吸取对照品溶液 1 Λ 点于

同一硅胶 ƒ 薄层板上 依法展开 !定位 !扫描测定 以点样

量为横坐标 吸收度积分值为纵坐标 计算得回归方程为 Α

. ≅ Χ . , ρ ∀结果表明 欧前胡素

在 ∗ Λ 范围内线性关系良好 ∀

2 3 6  精密度及稳定性试验  在同一硅胶 ƒ 薄层板上

点 个相同量的对照品溶液 依法展开 扫描测定吸收度积

分值 ≥⁄为 ν 另取 块板同法试验 结果 ≥⁄

ν ∀

对色谱后的样品斑点每隔一定时间扫描测定其吸收度

积分值 结果表明样品斑点在 内吸收度积分值基本无变

化 见表 ∀

表 1  稳定性试验结果

Ταβ 1  ∏ ∏

时间

2 3 7  重现性试验  对同一样品 批号 测定 次 结

果 ÷ ≥⁄ 表明该法重现性良好 ∀

2 3 8  回收率试验  采用加样回收率实验方法 取已知欧

前胡素含量的样品适量 分别添加欧前胡素对照品一定量

依法提取 !点样 !展开 !扫描测定 计算加样加收率 结果见表

∀

表 2  回收率实验

Ταβ 2  ∏ √

样  品

取样量

样品中欧

前胡素量

加入欧前

胡素量
测得总量 回收率 平均回收

率

≥⁄

2 3 9  样品测定及限度制定

精密吸取样品溶液 Λ 点 个点 和 Λ 点 个点 对

照品溶液 Λ 点 个点 分别交叉点于同一硅胶 ƒ 薄层

板上 依法展开 !取出 !晾干 置紫外光灯 下定位 扫

描测定吸收度积分值 计算样品中欧前胡素的含量 结果见

表 ∀

表 3  样品测定结果 ν

Ταβ 3  × ∏ ν

批号 欧前胡素含量 ≥⁄

  限度制定 根据 批样品实际测定结果 按 样品

的含量 下浮 暂定本品含白芷按欧前胡素 ≤

计 应不得少于 ∀

2 4  其他应符合口服液通则项下的各项规定 ∀

3  讨论

在对白芷进行定性鉴别时 运用溶剂优化选择法 确定

甲苯2醋酸乙酯2冰醋酸 Β Β 为展开剂 可很好地检出白

芷 且阴性对照无干扰 ∀

本方主药白芷含有欧前胡素 !异欧前胡素等香豆素类成

分 为更好地控制产品的内在质量 我们以欧前胡素为指标
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采用薄层扫描法测定了其含量 方法简便 !快速 !重现性好

结果准确可靠 ∀

本方麦冬 !桔梗 !甘草等药味含有甾苷类成分 此类成分

均有很强的生物活性 为有效控制产品的内在质量 我们根

据黄酮 !皂苷 !生物碱 !有机酸类成分的性质 制定了产品的

正丁醇提取物限度检查方法 根据 批样品所测结果 暂定

本品含正丁醇提取物不得少于 ∀

通过本实验的定性定量研究 说明该制剂安全 !有效 !可

控 !稳定 ∀
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紫外分光光度法测定水杨酸醇溶液中柳酸的含量
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摘要 目的  建立水杨酸醇 柳酸醇 溶液中柳酸含量测定方法 ∀方法  在 处采用紫外分光光度法直接测定 ∀结果  柳

酸在 Λ # 浓度范围内线性关系良好 平均回收率为 ≥⁄ ν ∀结论  本方法简便 !快速 !准确

可用于柳酸醇溶液制剂的含量测定 ∀

关键词 紫外分光光度法 水杨酸 含量测定

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ ΜΕΤΗΟ∆  √ 2

∏ √ ΡΕΣΥΛΤΣ  × ∏√ √

∗ Λ # × √ √ √ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :∏ √

  水杨酸醇 柳酸醇 溶液为外用药 具有抗真菌及溶解角

质等作用 ∀ 5浙江省医院制剂手册6对该制剂中的柳酸含量

测定采用中和滴定法≈ 因该法准确性低 !误差较大 不能满

足基层医院制剂快速检测需要 为此笔者参阅有关文献≈

采用紫外分光光度测定柳酸醇溶液中的柳酸含量 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 ∂2 型紫外分光光度计 柳酸 厦门市东

方制药厂 批号 柳酸醇溶液 本院自制 所用试剂

均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  柳酸贮备液的制备

精密称取于 ε 干燥至恒重的柳酸 置 量

瓶中 加水溶解 并稀释至刻度 摇匀 即得 # 的柳酸

贮备液 待用 ∀

2 2  测定波长的选择

取柳酸贮备液 置 量瓶中 加水稀释至刻度摇

匀 以水作空白对照 在 ∗ 波长范围内扫描得紫外

吸收光谱图 ∀

由此可见 柳酸在波长 处有最大吸收峰 因此可

在此波长测定柳酸的含量 ∀

2 3  标准曲线的制备

精密吸取贮备液 分

别置于 量瓶中 加水稀释至刻度 ∀摇匀 制成柳酸浓

度为 Λ # 以水作空白参比液 于

波长处测定柳酸的吸收度 结果表明在所测浓度范围

内吸收度与浓度呈良好线性关系 其回归方程为 Α

. . Χ(ρ ∀

2 4  回收率试验

精密量取已知含量的样品适量 精密加入一定量的柳

酸 依本法进行含量测定 并计算回收率 结果见表 ∀

2 5  样品的测定

精密吸取本院自制的柳酸醇溶液 置 量瓶中
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