
图 1  不同条件下的溶出曲线 kh l

tq转篮法 xs µ# °¬±pt ~uq转篮法 tss µ# °¬±pt ~vq桨法 xs µ# °¬±pt ~

wq桨法 tss µ# °¬±pt

Φιγ 1  ⁄¬¶¶²̄∏·¬²± µ¤·̈ ³µ²©¬̄̈ ¶¬± §¬©©̈µ̈±·¦²±§¬·¬²±¶

tq ¥¤¶®̈ ·° ·̈«²§xs µ# °¬±pt ~uq¥¤¶®̈ ·° ·̈«²§tss µ# °¬±pt ~vq²¤µ

° ·̈«²§xs µ# °¬±pt ~wq²¤µ° ·̈«²§tss µ# °¬±pt

2q5  溶出度测定方法

取本品三个批号 o照溶出度测定法 ≈u 
o以 sqxh ≥⁄≥溶

液 tsss °�为溶剂 o转速为 tss µ# °¬±
pt
o依法操作 o经 wx

°¬±o取溶液 ts °�滤过 o精密量取续滤液 uqs °�o用 sqxh

≥⁄≥溶液稀释至 ts °�~另取非诺洛芬对照品适量 o加 sqxh

≥⁄≥溶液制成每 t °�中约含 ys Λª的溶液作为对照品溶液 o

取上述两种溶液 o照分光光度法在 uzt ±°的波长处测定吸

收度 o三批样品的溶出度均超过标示量的 {sh o符合规定 o结

果见表 t∀

表 1  非诺洛酚钙片累计溶出百分率 kh l

Ταβ 1  ≤∏°∏̄¤·¬√¨§¬¶¶²̄∏·¬²± ²©©̈±²³µ²©̈± ¦¤̄¦¬∏°kh l

批号 x ts us vs wx ys

swstst wxqy{ zsqzx |zqtz tstqy tsuqx tsvqt

swsxst v|qut yxqtx {|q|t |{q|| ||qtu ||q{z

sxtsst wsqtx z|qvy |xqtu |{qtz ||qy{ tstqu

平均值 wtqy{ ztqzx |wqsy ||qx{ tssqx tstqw

� ≥⁄h uqyy xqsz uqzz tqvv tqws tqty

3  讨论

采用溶出度作为药品质量控制检查方法优与崩解时限的

检查方法 ∀本实验从溶出方法 !溶出介质 !测定波长以及辅料

影响等因素对非诺洛芬钙片的溶出度方法学进行了考察 ∀转

篮法由于水中的微小气泡附着在转篮的表面 o使药物溶出速

度减慢 o故溶出效果不及桨法理想 o在本实验中观察到了类似

的结果 o故选用桨法 ∀考虑到价格的因素 o本研究开始选择水

作为溶出介质 o但经实验发现 u«后溶出仍没有到达平衡 o最

后选择 sqxh ≥⁄≥为溶剂 o达到了较好的溶出效果 ∀
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摘要 }目的  建立盐酸丁卡因羟丙基 2Β2环糊精 k� °2Β2≤⁄l包合物滴眼液的制备方法 ∀方法  采用冷冻干燥法制备盐酸丁卡

因羟丙基 2Β2环糊精包合物滴眼液 o紫外分光光度法测定制剂中盐酸丁卡因的含量 o考察制剂稳定性及对兔眼刺激性 ∀结果  

盐酸丁卡因标准曲线在 x ∗ vs Λª# °�
pt之间有较好的线性关系 kρ� sq||| ylo含量测定平均回收率为 k||qzz ? uqtxlh o日

内 !日间 � ≥⁄分别小于 uquuh !uqtyh ~制剂稳定性良好 o对家兔眼无刺激性 ∀结论  本制备工艺简单 o质控方法可靠 o可满足

眼科临床用药需要 ∀
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º«̈ ± ·«̈ ¤ª̈ ±·º¤¶º¬·«¬± x ∗ vs Λª# °�
pt
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: × ·̈µ¤¦¤¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~� °2Β2≤⁄~ ¼̈̈ §µ²³¶

  盐酸丁卡因为眼科临床常用的表面麻醉药物之一 o常用

其 sqth滴眼液用于各种手术前的麻醉 ~但其稳定性较差 o为

提高稳定性 o减少刺激 o我们尝试采用羟丙基 2Β2环糊精 k� °2

Β2≤⁄l包合来制备盐酸丁卡因滴眼液 ∀现介绍其制备方法 ∀

1  仪器与试药

zxus型分光光度计 k上海分析仪器厂 l~��×sqx冷冻干

燥机 k北京四环科学仪器厂 l~分析天平 k上海天平仪器厂 l~

盐酸丁卡因 k北京制药厂 l~对照品 k中国药品生物制品检定

所提供 l~� °2Β2≤⁄k西安德立生物化工有限公司 l~盐酸丁卡

因滴眼液 v批 ksytstxosytstyosytstzo自制 l~实验试剂均

为 �� ∀

2  方法与结果

2q1  处方组成

盐酸丁卡因 tqs ªo羟丙基 2Β2环糊精适量 o氯化钠 vqy ªo

羟苯乙酯 sqv ªo注射用水加至 t sss °�∀

2q2  制备方法

2q2q1  盐酸丁卡因 � °2Β2≤⁄包合物的制备  盐酸丁卡因与

� °2Β2≤⁄按分子比 tΒu投料 o取 � °2Β2≤⁄置于烧杯中 o加一

定量的注射用水 kvs °�l使之饱和 o加热溶解并冷却 ~继而加

入一定量的盐酸丁卡因 ysε 磁力搅拌 o包合约 u «o冷却 o冷

冻干燥即得 ∀

2q2q2  滴眼液的制备  按无菌操作法 o取约相当于 tqs ª盐

酸丁卡因的上述已制备好的包合物及处方中其他药物 o加入

到 {ss °�注射用水中 o加热溶解 o用盐酸调 ³�值为 yqs ∗

zqso添加注射用水至全量 o摇匀 o在洁净条件下用微孔滤膜

过滤 o无菌灌装于 x °�滴眼液瓶中即得 ∀

2q3  含量测定

2q3q1  对照品溶液的配制  精密称取盐酸丁卡因对照品适

量 o加水溶解并稀释成 sqt °ª# °�
pt的储备液 o混匀 o备用 ~

精密量取储备液 t °�置 us °�量瓶中 o用水稀释至刻度 o混

匀 o备用 ∀

2q3q2  样品液的配制  取上述盐酸丁卡因滴眼液 t °�置

ts °�量瓶中 o用水稀释至刻度 o混匀 ~取上述溶液 t °�于

us °�量瓶中 o用水稀释至刻度 o混匀 o备用 ∀

2q3q3  空白样品溶液制备  根据处方配制无盐酸丁卡因的

空白样品 o照 / uqvqu0方法配制空白样品溶液 ∀

2q3q4  标准曲线的绘制  参照文献 ≈t 
o选择在波长 vtu ±°

处测定盐酸丁卡因含量 ~精密量取 sqt °ª# °�
pt盐酸丁卡

因对照品溶液 o用水稀释成 xotsotxousovs Λª# °�
pt的系列

标准溶液 o以蒸馏水作空白 o在波长 vtu ±°处分别测定吸收

度 ∀以测得的吸收度与对应的浓度进行线性回归 o得盐酸丁

卡因回归方程为 }ΧkΛª# °�
pt

l � tw. |vttΑ p s. t{zu, ρ�

sq||| y∀结果表明 o在 x ∗ vs Λª# °�
pt范围内样品浓度与

吸收度线性关系良好 ∀

2q3q6  回收率试验  取已知浓度的样品液 ksqt °ª#

°�
pt
lsqxotqsovqs °�于 v个 ts °�量瓶中 o用水稀释至刻

度 o混匀 o测定其中盐酸丁卡因含量 o计算回收率 o结果见

表 t∀

表 1  回收率试验结果 kν � xl

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼kν � xl

加入量 r

Λª# °�pt

测得量 r

Λª# °�pt
回收率 rh

平均

回收率 rh
� ≥⁄rh

x wq|x ||qs

ts tsqtx tssqtx ||qzz uqtx

vs vsqsx tssqtz

2q3q7  精密度试验  照 / uqvqy0方法对 v种浓度的样品液

进行测定 o于 t §内重复进样 x次 o连续测定 x §o计算日内 !

日间精密度 o结果见表 u∀

表 2  日内 !日间精密度考察结果 kν � xl

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶ ²© º¬·«¬±2§¤¼ ¤±§ ¥̈ ·º¨̈ ±2§¤¼

³µ̈¦¬¶¬²±kν � xl

浓度 rΛª# °�pt 日内 � ≥⁄rh 日间 � ≥⁄h

x uqs{ tqxu

ts tq|z uqty

vs uquu tqy|

2q3q8  样品含量测定  取盐酸丁卡因滴眼液 v批 o照样品

液制备方法制备样品液 o分别测定吸收度 k每批测定 x次 lo

代入回归方程计算盐酸丁卡因的含量 k本品含盐酸丁卡因应

为标示量的 |xh ∗ tsxh lo结果见表 v∀

表 3  样品含量测定结果 kν � xl

Ταβ 3  �¶¶¤¼ ²©¶¤°³̄ k̈ν � xl

批号 含量 r°ª# °�pt 标示量 rh � ≥⁄rh

sytstx tqsu tsuqss sqyu

sytsty tqsv tsvqss tqs|

sytstz sq|{ |{qss uqv{

2q4  稳定性试验 ≈u 

将样品在温度 kws ? ulε !相对湿度 kzx ? xlh 条件下

进行稳定性试验 o在试验期间第 touovowoxoy个月各取样一
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次 o考察其外观色泽 !³�值 !含量等指标 o结果 y个月期间各

项指标均在质量标准规定范围内 ∀

2q5  刺激性试验

选健康成年家兔 w只 o体重 uqx ∗ vqs ®ªo每只兔左眼滴

入盐酸丁卡因滴眼液 sqt °�o右眼滴入生理盐水 sqt °�o按

文献 ≈v 标准观察评分 o结果表明 o本品无刺激性 o眼用安全 ∀

2q6  微生物限度和无菌检查

按中国药典 ≈w 要求进行检测 o测定结果符合要求 ∀

3  讨论

在选择制备包合物的条件时 o考虑到日常工作中常用的

设备条件及药物的量 !� °2Β2≤⁄投料 !搅拌时间 !包合温度等

因素 o可用正交实验进行考察 o并筛选出最佳包合条件 ∀

利用紫外分光光度法测定盐酸丁卡因滴眼液中盐酸丁

卡因含量 o辅料在 vtu ±°处无干扰 ≈x 
o且快速简便 o结果符

合质量要求 ∀
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清胆口服液的制备及质量控制

李淑女 k广东省深圳市松岗人民医院 o广东 深圳 xt{tsxl

摘要 }目的  制备清胆口服液并对其栀子苷进行含量测定 ∀方法  采用大孔树脂纯化 o� °�≤法测定栀子苷的含量 o使用 ≤t{

柱 o甲醇 2乙腈 2sqth磷酸水溶液 kuxΒxΒzsl为流动相 o检测波长为 uws ±°∀结果  此方法线性关系良好 o平均加样回收率为

|{q|h ∀结论  本法精度高 o分离度良好 o可用于清胆口服液的质量控制 ∀

关键词 }清胆口服液 ~� °�≤~薄层色谱法
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  清胆口服液为本院的协定处方 o具有清热解毒 !利胆退

黄之功效 o主要用于传染性黄胆型肝炎 !毛细胆管型肝炎 !新

生儿溶血性黄疸胆汁黏稠综合症状 ∀本品主要采用薄层层

析法鉴别栀子苷 o并用 � °�≤法测定栀子苷的含量 ∀结果表

明 o该法简单 o重复性好 o可作为该制剂的质量控制 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 k• �×∞� ≥ p xtsl~txz型紫外检测器 ~

超声波提取仪 ~栀子苷对照品 k中国药品生物制品栓定所 l∀

2  处方与制备

2q1  处方

黄连 yss ªo黄柏 t {ss ªo黄芩 t {ss ªo茵陈 v wss ªo大黄

yss ªo栀子 k炭 lt {ss ªo蔗糖 u xss ªo防腐剂适量 o共制成

ts sss °�∀

2q2  制备

取黄芩加水煎煮 u次 o每次煮沸 t «o合并 u次药液 o滤

过 o浓缩到 u sss °�o备用 ~取茵陈按蒸馏法收集蒸馏液 u sss

°�o备用 ~取大黄加水煎煮 us °¬±o滤取药液 xss °�o备用 ~

将茵陈药渣与黄连 !黄柏 !栀子合并加水煮 u次 o每次煮沸 t

«o合并药液 o滤过 o浓缩至 x xss °�o趁热加入蔗糖和防腐

剂 o搅匀 o浓缩至 x xss °�o放冷 o加入上述 v种备用药液 o搅

匀 o即得 ∀

3  质量控制

3q1  性状

本品为棕褐色液体 o味苦而甜 ∀

3q2  鉴别

取本品 ts °�o浓缩到 u °�o置 ⁄tst型大孔吸附树脂上

柱 o以水 tss °�洗脱 o弃去水液 o再用 zsh乙醇 xs °�洗脱 o

收集洗脱液 o蒸干 o残渣加甲醇 t °�使溶解 o作为供试品溶

液 ∀另取栀子苷对照品 o加乙醇制成 t ªr�的溶液 o作为对照

溶液 ∀照薄层色谱法 ≈t 试验 o吸取上述两种溶液各 x Λ�的

溶液 o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以醋酸乙酯 2丙酮 2甲

酸 2水 kxΒxΒtΒtl为展开剂 o展开 o取出晾干 o喷以 tsh硫酸乙

醇溶液 o于 tsxε 加热至斑点显色清晰 o供试品色谱与对照品

色谱相应的位置上 o显相同颜色的斑点 ∀

3q3  检查

应符合口服液项下有关的各项规定 ≈u  ∀

3q4  含量测定

3q4q1  色谱条件  ≤t{
柱 kwqy °° ≅ vss °°ox Λ°l流动相 }
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