
水冷却后所获上清液的体积 使得后续操作得以有足够的丙

酸倍氯米松检测量 ∀基质在 甲醇中的溶解度较在水中

的大 离心后所获得的甲醇溶液加氯化钠和水后改变了原溶

液的极性 故又有部分基质析出 ∀如果此时直接加氯仿萃

取 会使析出的基质又部分溶解在氯仿中 用展开剂展开时

基质和丙酸倍氯米松在本实验的色谱条件下具有相近的展

开距离 而且基质的浓度大大超过丙酸倍氯米松的浓度 基

质的较大斑点覆盖于丙酸倍氯米松的较小斑点上 两者都能

被本实验显色剂显色 其中基质斑点显黄色 丙酸倍氯米松

斑点显蓝色 黄色覆盖在蓝色上干扰判断 ∀本实验在提取程

序上的改进 能有效地降低点样液中基质浓度 减少干扰 ∀

上述两处改进使得本方法较原标准有更高的准确性 ∀
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山东蒙脱石主要质量指标的比较研究
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摘要 目的  对山东境内的蒙脱石药用资源进行多项指标的考察 ∀方法  通过对不同产地的蒙脱石形状 !颗粒度 !酸碱度 !膨

胀倍 !吸附力 !重金属含量及定性鉴别等项目的比较来考察其药用价值 ∀结果  实验结果表明 山东的蒙脱石经过一定的精

制技术处理 很有可能达到与进口抗腹泻药思密达相同的质量 ∀结论  山东境内拥有丰富的蒙脱石矿产资源 质量指标较

好 具有较好的药用开发价值 ∀
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  蒙脱石 中医称之为甘土≈ ∀清代赵学敏在5本草拾遗6

中记叙为/主草叶诸病毒 热汤末和服之0 ∀其主要成分为非

水溶性无机硅铝酸盐黏土 分子式为 ≥ 呈硅氧

四面体结构 或双八面体结构 对极性大分子物质有较强的

吸附性 与进口抗腹泻药思密达相类似 经口服可吸附大分

子物质如肠内毒素 !毒蛋白等 并能与胃黏膜上的黏蛋白结

合 加强黏膜的屏障作用 为拓展国产药品的应用范围 进一

步开发我国的药用资源 分别采集了我省境内不同地区蒙脱

石矿土样品 参照有关资料≈ ∗ 和国家关于止泻药研究的指

导原则≈ 对其主要质量指标和药理药效学与思密达进行了

比较研究 现将质量指标研究结果报道如下 ∀

1  实验材料及仪器

1 1  实验材料

蒙脱石 分别收集于山东省境内不同产地 编号为 ∗

号蒙脱石样品 思密达 法国博福2益普生制药公司产品 批

号 ⁄ 大黄粉 购于济南采购供应站 硫酸镁 !溴化乙酰胆

碱等化学试剂均为分析纯 ∀

1 2  实验仪器

日本岛津 ∂2 型紫外分光检测仪 ∀日本菲力普

° • 2 ÷ 射线衍射仪 ∀

1 3  实验动物

昆明种小鼠 山东省中医药研究所动物室提供 合格证
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号为鲁动质字 ∀新西兰种家兔 山东省卫生防疫站提

供 合格证号为鲁动质字 ∀

2  实验方法及结果

2 1  性状 !颗粒度 !酸碱度 !膨胀倍的测定

2 1 1  颗粒细度  取样品约 10 精密称定 加水 搅

匀 倾倒于已被润湿的九号筛 Λ 中 用水反复冲洗 直

至从筛中流出的水不再浑浊 ∀将筛中的全部残留物转移至

蒸发器中 ε 干燥至恒重 称重 记录下残留物重量 按下

式计算各样品的颗粒细度 ∀结果见表 ∀

颗粒度 样品量2残留物量 样品量 ≅

2 1 2  酸碱度  取本品 2 加水 搅拌 搅匀 使

样品分散充分 依照药典 版附录 项下操作 测得各

份样品的 值 ∀结果见表 ∀

2 1 3  膨胀倍  取样品 1 ε 干燥 置已加入

水的量筒中 搅匀 加水至 振摇数分钟 使样品充分分

散 转移至量筒中 读出沉淀物界面刻度 ∀加入 的稀

盐酸液 充分摇匀 静置 读出沉淀物的界面刻度

计算出膨胀倍 ∀结果见表 ∀

表 1  不同产地的蒙脱石性状 !颗粒度 !酸碱度和膨胀倍 ν

Ταβ 1  × ∏ ∏

≥ ≥ ν

样品 性状
颗粒度

Λ

酸碱度 膨胀倍

样品 原 白

样品 黄 白

样品 黄 白

样品 黄 白

样品 灰 白

样品 灰 白

样品 原 白

样品 原 白

思密达 原 白

2 2  定性鉴别

2 2 1  铝盐鉴别  取样品约 1 置蒸发皿中 加水

≥ 加热至产生白烟 放冷 缓缓加入水 再加

热至沸 ∗ 过滤 按中国药典 版 二部 附录 项

下铝盐的鉴别反应进行操作 结果均显阳性 ∀

2 2 2  硅盐鉴别  取样品约 0 置铅或铂金坩埚中 加

入氟化钠 浓 ≥ 用铜棒搅成稀浆 取一透

明塑料板 板上滴一滴水 使其悬挂于板下沿 坩埚加盖后

慢慢加热 可观察到在水滴周围很快形成一个白色的环 ∀

英国药典 版 附录 ∆ 项

2 2 3  ÷ 射线衍射谱  取样品少许 盛放在表面皿中 置于

含饱和氧化钠溶液的干燥器中 室温放置过夜 用 ÷2射线衍

射仪检测 将所得样品的 ÷2射线衍射谱与文献≈ 进行对照

比较 结果与标准谱一致 均在 处出现蒙

脱石谱面间距的特征峰 ∀

2 3  吸附力测定

2 3 1  溶液的制备  磷酸盐缓冲液的配制 取磷酸氢二钠

置 量瓶中 加水溶解稀释 用稀硫酸调节 °

值至 加水至刻度 摇匀 既得 ∀

五水硫酸士的宁溶液的配制 精密称取硫酸士的宁

加水 温热使其溶解 放冷 精确稀释至 摇匀即得 ∀

2 3 2  硫酸士的宁标准曲线的制作  精密量取五水硫酸

士的宁溶液适量 用磷酸盐缓冲液配成浓度为

Λ 的溶液 以磷酸盐缓冲液为空白对照 测

定各浓度的吸收度 以吸收度 对浓度 ≤ 得回归方程 ν

Α . Χ . , ρ 五水硫酸士的宁

在 ∗ Λ 内 和 ≤ 成良好线性关系 ∀

2 3 3  蒙脱石吸附力的测定  精密秤取样品 0 置离心

管中 加磷酸盐缓冲液 充分振摇 离心 弃去上清液

重复操作一次 ∀精密加上述磷酸盐缓冲液 充分振摇

放置过夜 精密加硫酸士的宁溶液 充分振摇 离

心 精密吸取上清液 置 量瓶中 加磷 酸盐缓冲

液稀释至刻度 摇匀 再精密吸取 用磷酸盐缓冲液稀

释至 按照 版药典二部附录 ∂ 分光光度法

在 波长处测定溶液吸收度 另外精密吸取硫酸士的宁

溶液适量 加磷酸盐缓冲液定量稀释制成每 含 Λ 的

对照品溶液 同法测定吸收度 按下式计算蒙脱石吸附硫酸

士的宁的能力 ∀结果见表 ∀

Α Α ≅ • ≅ ≅

Α ≅ • ≅

Α 对照品溶液的吸收度 • 五水硫酸士的宁重量

样品溶液的吸收度 • 蒙脱石样品的重量

表 2  不同产地的蒙脱石对五水硫酸士的宁的吸附力 ν

Ταβ 2  × ≥ ≥ ∏

≥ ≥∏ ν

样品 样品量 样品吸收度 吸附力

样品

样品

样品

样品

样品

样品

样品

样品

思密达

2 3 4  稳定性考察  取对照品溶液 以磷酸盐缓冲液为空

白对照品 按制作标准曲线的条件在 处测定吸收度

每隔 测定一次 持续八次 结果吸收度值基本不变 表

明该对照品溶液在 内保持稳定 ∀

2 3 5  精密度考察  取对照品溶液 在 波长处连续

测定 次 结果 ≥⁄为 方法可靠 ∀

2 3 6  重现性考察  按蒙脱石吸附测定方法选同一批样品

进行 6 次平行性试验 结果 ≥⁄为 表明重现性良

好 方法可靠 ∀

2 4  重金属和砷盐含量的测定

##中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期                ≤ ° ⁄ ∂



2 4 1  重金属含量检测  取样品 4 加醋酸盐缓冲液

用蒸馏水稀释至 加热沸腾 放

冷后 过滤 于 量瓶中 并用水补充至刻度 依照药典

法 中国药典 版二部附录 ∂ 项下 一法 测定 结果

重金属含量均在标准之内 未超过百万分之十 ∀

2 4 2  砷盐含量的测定  取样品 2 加盐酸 加水

稀释至 依照药典法 中国药典 版二部附录 ∂

法 检测 结果均符合规定 未超过百万分之一 ∀

3  讨论

蒙脱石在山东境内具有较丰富的蕴藏量 主要成分为非

水溶性硅铝酸盐 其颗粒较细 不溶于水 但具有吸水膨胀性

能 属胶体微粒 ∀据报道蒙脱石在人体内不被吸收 无任何

不良反应≈ ∀遇水形成凝胶状可迅速地覆盖在胃脏内壁上

与黏蛋白结合 加强黏膜的屏障功能 保护胃黏膜 防止上皮

细胞受损≈ 而且具有较强的吸附蛋白质等极性大分子有

毒物质的性能 对细菌及分泌的毒素有极强的吸附能力和固

定 !杀死抑制的作用 另外还可以调整肠道失调的正常菌

群≈ ∀其原理与其结构分不开的 蒙脱石结构为硅氧四面体

和铝氧八面体形 硅氧四面体中的 ≥ 被 替代 铝氧八

面体中的 被 ƒ 等离子替代 这种异价的

类质同晶替代的结果使形成层间带有负电荷 负电荷又吸附

了带有阳离子如 等 故对那些具有较

大极性的有机物分子产生较大的吸附力 使其不再被机体吸

收 而是经过消化道排除掉 达到排除毒素的目的 ∀

药效实验也证明 山东产蒙脱石能够降低胃肠过度运动

的推进速度 抑制乙酰胆碱所致小肠过度收缩 而对小肠本

身正常运动并无明显影响 因而表现出理想的治疗腹泻作

用≈ ∀蒙脱石属于天然矿物类药材 我们通过采集山东不同

地区的样品 参照思密达的质量标准进行了比较分析 虽然

从实验数据上与药品思密达有一定的差异 但该矿物属于无

机盐矿物药材 经过一定的精制技术处理 完全可达到药用

标准 ∀本实验为蒙脱石药用资源的开发和制订药材质量标

准提供了较为完备的技术资料 ∀
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高效液相色谱法同时测定西替利嗪/麻黄素滴鼻剂中二组分的含量

任耘 崔琳 天津医科大学总医院药剂科 天津 天津医科大学药学系 级实习生 天津

摘要 目的  用 ° ≤ 法同时测定滴鼻剂中盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素的含量 ∀方法  采用 ≤ 色谱柱 ≅

Λ 流动相为甲醇2 # 磷酸二氢钠 Β 检测波长 和 ∗ ∗ ∀结

果  盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素在 ∗ Λ # 浓度内呈良好线性关系 平均回收率分别为 和 ≥⁄

分别为 和 ν ∀结论  该方法可同时测定滴鼻剂中盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素的含量 ∀

关键词 高效液相色谱法 盐酸西替利嗪 盐酸麻黄素
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