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摘要 }采用 �°�≤ 法测定经痛消片中阿魏酸含量 ∀流动相 }甲醇2s qu h醋酸kwsΒysl o检测波长 }vus±° o线性范围 s qsz ∗ s qwuΛªo

ρ� s q|||{ o平均回收率 |{ q|y h o� ≥⁄� t q{z h ∀本法灵敏 !专属性高 !重现性好 o可作为制剂质量控制指标之一 ∀
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  经痛消片由当归 !川芎 !益母草 !香附等药组成 o具有凉

血 o收敛 o消炎的功能 ∀当归为方中的主药 o具有活血调经的

功效 o其特征性成分阿魏酸与川芎共有 o化学性质较稳定 o含

量也相对较高 o因此 o选作为本品的定量指标 ∀原标准中没

有含量测定 o为提高原制剂的质量标准 o本实验采用高效液

相法 o建立一种灵敏 !专属性高 !重现性好的方法 o测定制剂

中的阿魏酸含量 ∀

1  仪器与试药

• ¤·̈µ¶高效液相色谱仪 otxux�¬±¤µ¼ °∏°³高压梯度泵 o

� «̈ ²§¼±̈ zzux¬ºrtxss�²∏±·进样阀 o uw{z⁄∏¤̄ • ¤√¨̄ ±̈ª·« �∂

⁄̈ ·̈¦·²µ检测器 o�µ̈ ½̈̈ §¤·¤ °¤±¤ª̈ ° ±̈·¶²©·º¤µ̈ �§§2²± ®¬·液相

色谱工作站 ∀

经痛消片k广东怡康制药有限公司l ~阿魏酸对照品 }中

国药品生物制品检定所 o供含量测定用 ∀甲醇k色谱纯l }天

津市科密欧科技有限公司 ~其他试剂 }均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件

≤t{色谱柱kxΛ° ow qy°° ≅ txs°° o大连依利特l ∀流动相 }

甲醇2s qu h 醋酸kwsΒysl o检测波长 vus±° ~流速 t qs°�r°¬±o

按上述条件分析 o结果样品峰与干扰峰完全分开 o峰形对称 o

且阴性无干扰 ∀

2 q2  标准曲线的绘制

分别精密吸取 u{Λªr°�阿魏酸对照品溶液 u qx ox ots o

tu qx otxΛ�o按≈含量测定 项下色谱条件测定峰面积 ∀以峰面

积积分值为纵坐标 o阿魏酸的量为横座标绘制标准曲线 o计

算其回归方程为 }

ψ� kw qvx¨ n sszl ξ n kv q|z¨ n sswl 相关系数 ρ �

s q|||{ ∀表明阿魏酸在 s qsz ∗ s qwuΛª范围内具有良好的线

性关系 ∀

2 q3  稳定性试验

取同一供试品 o按 / u qz0项下操作 o制备供试品和对照

品 o分别在 s ot ov ox oz«进样测定其含量 o� ≥⁄为u qx| h o表明

样品 z«内稳定 ∀

2 q4  精密度试验

精密吸取供试品溶液 tsΛ�o重复进样 x次 o测定其峰面

积 o结果得 � ≥⁄为 u qxs h o可知仪器的精密度符合要求 ∀

2 q5  重现性

取同一批供试品 o按 / u qz0项下操作 o重复测定 x次 o其

� ≥⁄为 t qts h o由此说明方法重现性较好 ∀

2 q6  回收率试验

采用加样回收法 o精密称取已知含量样品k txy qvsΛªrªl

s quxªo定量加入浓度 v| qsΛª r°�的阿魏酸对照品 t°�o按

/ u qt0项下方法进行测定 o计算回收率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验测定结果

Ταβ 1  ×«̈ µ̈¶∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

称样量

kªl

样品含量

kΛªl

对照品加入

量kΛªl

测得量

kΛªl

回收率

k h l

s quxtu v| quyuy v| qs z{ qvu tss qtx

s quxvy v| qyvzz v| qs z| qut tst qwz

s quw{z v{ q{zt{ v| qs zy qzt |z qsu

s quxss v| qszxs v| qs zz qxx |{ qyx

s quw|u v{ q|xss v| qs zy q|{ |z qxt

平均回收率 � |{ q|y h oν � x o� ≥⁄� t q{z h

2 q7  样品测定

取本品 us片除去糖衣 o研细 o精密称定约 s qxªo置具塞
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锥形瓶中 o加甲醇2醋酸乙酯 k|xΒxl溶液 xs°�o超声提取

vs°¬±o过滤 o洗涤容器及残渣 o合并滤液和洗液 o置蒸发皿

中 o水浴挥干溶剂 o残渣加水 us°�溶解 o定量转移至 ys°�分

液漏斗中 o用醋酸乙酯萃取 w次kux ous ous ots°�l o合并萃取

液 o置蒸发皿中 o水浴挥干 o残渣加甲醇溶解 o定量转移至

x°�量瓶中 o加甲醇稀释至刻度 o作为供试品溶液 ∀

表 2  样品含量测定结果

Ταβ 2  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈·̈µ°¬±¤·¬²±

批  号 含量kΛªr片l

susyst wu qxx

suszsu xs quv

sus{sx vz q|t

3  讨论

3 q1  采用不同比例的流动相 }甲醇2s qu h醋酸kvsΒys ovxΒyx o

wsΒys owxΒxxl作比较 o结果是甲醇2s qu h醋酸kwsΒysl为流动

相 o分离效果最佳 ∀

3 q2  供试品曾分别超声波处理 o加热回流的提取方法 o结果

加热回流与超声所制备的供试品容液含量基本一致 o故选择

方法较为简单的超声波提取法 ∀不同时间超声波提取 o结果

表明 o提取 vs°¬±后 o含量测定值较高且稳定 ∀

3 q3  样品用醋酸乙酯提取后 o减少了杂质干扰 o使结果更可

靠 ∀且用醋酸乙酯萃取 w次kux ous ous ots°�l后 o再用醋酸乙

酯 ts°�继续萃取 o此萃取液挥干溶剂 o加甲醇溶解 o按上述

色谱条件测定 o已无法检测到阿魏酸 o所以确定上述萃取方

法 ∀

收稿日期 }ussv2s{2us

卡介苗素治疗慢性乙型肝炎疗效分析
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摘要 }目的  观察卡介苗素对慢性乙型肝炎的治疗效果 ∀方法  慢性乙型肝炎轻 !中度患者 x{例 o其中治疗组 vs例 o对照组

u{例 o两组基础治疗相同 ∀治疗组加用卡介苗素 o每次 t qs°ª肌注 o隔日 t次 o疗程 y个月 o观察两组肝功能k��× o�≥×l和乙肝

病素标志k��∂2�l的变化 ∀结果  治疗组的 ��̈ �ª!��∂2⁄��阴转率分别为 ws qz h和 ww qw h o与对照组的ty qs h和 tx qw h比

较 o差异均有显著意义k Π� s qsxl ∀ ��×复常率两组无显著性差异 ∀结论  卡介苗素对乙肝病毒的复制有抑制作用 o可用于慢

性乙型肝炎的临床治疗 ∀

关键词 }卡介苗素 ~治疗 ~��∂2� ~乙型肝炎 o慢性
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s qsxl q�²¶¬ª±¬©¬¦¤±·§¬©©̈µ̈±¦̈ ²©µ̈¦²√ µ̈¼µ¤·̈ ²© ��× ¥̈·º¨̈ ±·º²ªµ²∏³¶º¤¶©²∏±§qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  �¶¤§µ∏ª·²¦∏µ̈ ¦«µ²±¬¦«̈ ³̈µ·¬·¬¶

�o∞2�≤�¬¶¶¤©̈ o ²̄º ¬̈³̈ ±¶¬√¨¤±§ ©̈©¬¦¬̈±·q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :∞2�≤� ~·µ̈¤·° ±̈·~ ��∂ � ~«³¤·¬·¬¶�o¦«µ²±¬¦

  慢性乙型肝炎k≤��l的治疗至今仍是一个难题 ∀曾有

报道 o卡介苗可用于乙型肝炎的治疗 o但卡介苗使用时可引

起发热反应 !注射部位坏死 !脓肿及疤痕形成 o剂量不易掌

握 o注射不当时易发生寒性脓疡 o伤口可长期流脓不愈 o难以

推广 o也不易被更多患者接受≈t  ∀干扰素k�ƒ�l是目前国内

外公认的抗乙型肝炎病毒k��∂l作用较好的药物 o但其价格

高 o效果也不能令人满意 ∀我科用卡介苗素k∞2�≤�l治疗慢

性乙型肝炎 vs例 o取得较好疗效 o报道如下 ∀

1  病例选择

全部病例均为我院住院或在门诊就诊的慢性乙型肝炎

轻 !中度患者 o完成全程治疗和医学观察 o诊断和分型符合

usss年 |月西安第十次全国病毒性肝炎与肝病学术会议制
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