
精密称取奥硝唑对照品 tss °ªo加入按比例已称定的空

白基质中 o并用流动相溶解后定容于 tss °�量瓶中 o摇匀 o

过滤 o精密量取续滤液适量 o按 / vqv0项下方法操作 o配成 v

种不同浓度溶液 o按上述色谱条件进样 o根据回归方程计算 ∀

结果 o奥硝唑平均回收率为 ||qyxh o� ≥⁄ � tqush ∀

按 / vqv0项下方法处理样品 o日内重复测定 x次 o测得奥

硝唑的日内相对标准差为 sqxvh ~另取 / vqv0项下方法处理

的样品重复测定 x §o测得奥硝唑的日间相对标准差为

sqz{h ∀

3q5  样品含量测定

在一批栓剂中取 ts粒 o用流动相溶解并定容于 xss °�

量瓶中 o按 / vqv0项下方法操作 o进样 us Λ�o根据标准曲线

计算含量 ∀结果 }栓剂中奥硝唑的含量为标示量的 k||qv ?

uquslh ∀

4  讨论

本栓剂所用基质为水溶性基质 o其成分为聚乙二醇 wss

和聚乙二醇 ysss∀试验证明 o在本实验所述色谱条件下 o基

质不影响主药含量测定 ∀流动相选用乙腈 2磷酸系统 o可在 {

°¬±内出峰完毕 ∀但奥硝唑的峰形出现拖尾 o在系统中加入

三乙胺调节 ³�至 vqxo拖尾程度有改善 ∀本测定方法简便 o

主药成分不需提取分离 o直接对栓剂溶解过滤后即可进样 o

所用流动相组成简单 ∀因此 o本方法含量测定准确 !重复性

好 !精密度高 o具有较好的推广应用价值 ∀
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对藿香祛暑软胶囊进行质量控制的结果是可信的 ∀
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  藿香祛暑软胶囊是由广藿香 !香薷 !白芷 !紫苏叶 !苍术 !

丁香 !陈皮 !大腹皮 !法半夏 !茯苓 !生姜 !甘草十二味中药组

成的 o具有祛暑化湿 o解表和中的作用 ∀用于内蕴湿滞 o受暑

感寒引起的恶寒发热 !头痛无汗 !四肢酸懒 !恶心呕吐 !腹痛

腹泻 ∀为了更好地控制产品内在质量 o本实验采用 ×�≤法对

制剂中的广藿香 !丁香 !白芷 !陈皮进行了定性鉴别 o采用

� °�≤法对制剂中橙皮苷进行了含量测定 ∀

1  仪器和试药
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1q1  仪器

岛津 ) 高效液相色谱仪 ∀ �≤ p ts�×√³溶剂输送泵 o≥°⁄

p ts�√³紫外 p可见检测器 o≤ p � {�记录仪 ∀

1q2  试剂

乙腈色谱纯 !纯化水 o其他试剂均为分析纯 ∀

1q3  对照品

丁香酚由中国药品生物制品检定所提供 o批号 zux p

ussus|o欧前胡素由中国药品生物制品检定所提供 o批号

s{uy p ussusyo橙皮苷由中国药品生物制品检定所提供 o批

号为 szut p ussstsk供含量测定用 l∀使用前置干燥器中干

燥至恒重 ∀

1q4  样品

藿香祛暑软胶囊由山西黄河中药有限公司提拱 ∀

2  方法与结果

2q1  薄层色谱鉴别

2q1q1  广藿香的薄层鉴别 ≈t   取本品内容物 vªo加石油醚

kvs ∗ ysε lus °�o摇匀 o滤过 o滤液于水浴上低温挥散至 v

°�o作为供试品溶液 ∀另取广藿香对照药材适量加醋酸乙酯

制成每 t °�含 u °ª的溶液 o作为对照药材溶液 ∀取缺广藿

香的藿香祛暑软胶囊内容物适量加醋酸乙酯制成每 t °�含

u °ª的溶液 o作为阴性样品 o照薄层色谱法 k中国药典 usss

年版一部附录 √ �l试验 o吸取上述 v种溶液各 u Λ�o分别点

于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 �薄层板上 o以正

己烷 2醋酸乙酯 ktzΒvl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o喷以 xh

香草醛硫酸溶液 o在 tsxε 加热至斑点显色清晰 ∀供试品色

谱中 o在与对照品色谱相应的位置上 o显相同颜色的斑点 ∀

缺广藿香的阴性样品无干扰 ∀

2q1q2  丁香的薄层色谱鉴别 ≈u v  另取丁香酚对照品 o加乙

醚制成每 t °�含 ty Λª的溶液 o作为对照品溶液 ∀照薄层

色谱法 k中国药典 usss年版一部附录 √ �l试验 o吸取 ≈广藿

香鉴别  项下的供试品溶液 !缺丁香的阴性样品及上述对照

品溶液各 u Λ�o分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的

硅胶 �薄层板上 o以石油醚 kys ∗ |sε l2醋酸乙酯 k|Βtl为展

开剂 o展开 o取出 o晾干 o喷以 xh 香草醛硫酸溶液 o在 tsxε

加热至斑点显色清晰 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应

的位置上 o显相同颜色的斑点 ∀缺丁香的阴性样品无干扰 ∀

2q1q3  白芷的薄层鉴别 ≈u z|  取本品内容物 v ªo加乙醚 us

°�冷浸 u «o时时振摇 o滤过 o滤液低温挥散至 u °�o作为供试

品溶液 ∀另取欧前胡素对照品加醋酸乙酯制成每 t °�含 t

°ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀取缺白芷的内容物为阴性样

品 ∀照薄层色谱法 k中国药典 usss年版一部附录 √ �l试验 o

吸取上述 v种溶液各 v Λ�o分别点于同一以羧甲基纤维素钠

为黏合剂的硅胶 �薄层板上 o以石油醚 kys ∗ |sε l2醋酸乙酯

kvΒul为展开剂 o在 uxε 以下展开 o取出 o晾干 o置紫外光灯

kvyx ±°l下检视 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的位

置上 o显相同颜色的荧光斑点 ∀缺白芷的阴性样品无干扰 ∀

2q1q4  陈皮的薄层鉴别 ≈u tw{  取 ≈广藿香鉴别  项下石油醚

提取后的残渣挥尽石油醚 o残渣加甲醇 us °�回流提取 vs

°¬±o滤过 o滤液挥散至 u °�o作为供试品溶液 ∀另取橙皮苷

对照品加甲醇制成饱和溶液 o作为对照品溶液 ∀取缺陈皮的

内容物为阴性样品 ∀照薄层色谱法 k中国药典 usss年版一

部附录 √ �l试验 o吸取上述 v种溶液各 x Λ�o分别点于同一

用 sqxh氢氧化钠溶液制备的硅胶 �薄层板上 o以醋酸乙酯 2

甲醇 2水 ktssΒtzΒtvl为展开剂 o展至约 x ¦°o取出 o晾干 o再

以甲苯 2醋酸乙酯 2甲酸 2水 kusΒtsΒtΒtl的上层溶液为展开

剂 o展至约 { ¦°o取出 o晾干 o喷以三氯化铝试液 o置紫外光灯

kvyx ±°l下检视 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的位

置上 o显相同颜色的荧光斑点 ∀缺陈皮的阴性样品无干扰 ∀

2q2  橙皮苷的含量测定 ≈v 

2q2q1  色谱条件与系统适应性试验  色谱柱 }∂ °2�⁄≥柱 kx

Λ°otxs °° ≅ wqy °°lo预柱 ts °° ≅ wqy °°∀流动相 }乙

腈 2水 2磷酸 kt{sΒ{usΒsqtl∀流速 }uqs °�# °¬±
pt
o检测波

长 }u{w ±°o环境温度 }uxε ∀在选定条件下 o橙皮苷和样品

中其他组分色谱峰可基线分离 o与其相邻色谱峰的分离度大

于 tqx~按橙皮苷峰计算 o理论塔板数 k�l达 ttsso与其他组

分的峰基本分离 o且阴性对照无干扰 ∀

2q2q2  对照品溶液的制备  精密称取橙皮苷对照品适量 o

加甲醇制成每 t °�含 {s Λª的溶液 o即得 ∀

2q2q3  供试品溶液的制备

2q2q3q1  提取方法的考察  溶媒参照文献采用石油醚脱

脂 o甲醇提取 o提取以回流 !超声处理两种方法 ∀

回流法 }称取本品 k批号 sus|stl内容物约 ts ªo精密称

定 o置索氏提取器中加石油醚 kys ∗ |sε l适量 o回流脱脂 u «

k近无色 lo药渣挥干 o精密加甲醇 tss °�o精密称定 o回流提

取 w «k近无色 lo并用甲醇补足减失的重量 o滤过 o弃去初滤

液 o精密量取续滤液 xs °�o甲醇定容至 tss °�o精密吸取供

试品溶液 us Λ�o注入液相色谱仪 o测定 ∀结果见表 t∀

超声处理法 }称取本品 k批号 sus|stl内容物约 ts ªo精

密称定 o置 tss °�磨口瓶中 o加入石油醚 kys ∗ |sε lvs °�o

超声处理 us °¬±脱脂 o挥去溶剂 o精密加入甲醇 xs °�o精密

称定 o超声提取 vs °¬±o放冷 o密塞 o并用甲醇补足减失的重

量 o滤过 o弃去初滤液 o精密量取续滤液 ux °�o甲醇定容至

tss °�o精密吸取供试品溶液 us Λ�o注入液相色谱仪 o测定 ∀

结果见表 t∀

表 1  不同提取方法的比较 kν � vl

Ταβ 1  ≤²°³¤µ¬¶²± ²©§¬©©̈µ̈±·̈ ¬·µ¤¦·° ·̈«²§¶kν � vl

提取方法 超声处理 回流

橙皮苷 rk°ªr粒 l sqyz sqyv

  以上结果表明 o超声处理比回流提取的提取率高 o故确

定提取方法为超声提取 ∀

2q2q3q2  提取时间的考察  分别称取本品约 ts ªo精密称

定 o置 tss °�磨口瓶中 o加入石油醚 kys ∗ |sε lvs °�o超声

处理 us °¬±脱脂 o精密加入甲醇 xs °�o精密称定 o分别超声

提取 tsousovsows °¬±o放冷 o密塞 o并用甲醇补足减失的重

量 o滤过 o弃去初滤液 o精密量取续滤液 ux °�o甲醇定容至

tss °�o精密吸取供试品溶液 us Λ�o注入液相色谱仪 o测定 ∀
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结果见表 u∀

表 2  不同超声时间的比较 kν � vl

Ταβ 2  ≤²°³¤µ¬¶²± ²©§¬©©̈µ̈±·¶∏³̈ µ¶²∏±§·¬° ¶̈kν � vl

超声时间 r°¬± ts us vs ws

橙皮甘含量 rk°ªr粒 l sqyy sqyz sqyz sqyy

  以上结果表明 o超声处理 ts ∗ ws °¬±o含量无明显变化 o

为了保证提取完全 o故确定超声处理时间为 vs °¬±∀

2q2q4  阴性对照溶液的制备  按制备工艺制备缺陈皮的阴

性样品 o按供试品溶液的制备方法制备阴性对照溶液 ∀

2q2q5  干扰试验  照上述色谱条件 o吸取对照品溶液 !供试

品溶液 !阴性对照溶液各 us Λ�o分别注入色谱仪 ∀供试品色

谱中 o在与对照品色谱图相应的位置上 o有相同保留时间的

色谱峰 o而阴性对照色谱图在此保留时间无干扰 ∀

2q2q6  线性范围考察  分别精密称取橙皮苷对照品 zqzt

°ªo置 tss °�量瓶中 o用甲醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 ∀分

别精密吸取对照品溶液 touovowoxoyozo{o|ots °�于 ts °�

量瓶中 o用甲醇稀释至刻度 o摇匀 o作为对照品溶液 o在上述

色谱条件下 o分别进样 us Λ�o记录色谱图 o测定其峰面积 ∀

结果见表 vo以峰面积值 kΑ)为纵坐标 ,进样量 (Χ)为横坐标

绘制标准曲线 ,测得回归方程为 : Α � usx{syΧ n uztuu, ρ�

sq||| w∀

表 3  线性关系考查结果

Ταβ 3  °µ̈¶̈±·¤·¬²± ²© ¬̄± ¤̈µµ¤±ª

进样量 rΛª sqtxwu sqvs{w sqwyuy sqyty{ sqzzt sq|uxu tqsz|w tquvzu tqv{z{ tqxwu

峰面积 r� ys{tu |uyzz tuuutt txvtsv t{vtu{ utvv|| uwx|{| u{wuvy vt|{zv vwt|z|

  以上表明 o在 sqtxwu ∗ tqxwu Λª范围内 o橙皮苷峰面积

值与进样量有良好的线性关系 ∀

2q2q7  精密度试验  取同一供试品溶液 o重复进样 x次 o橙

皮苷峰面积值的 � ≥⁄ � uh o结果见表 w∀

表 4  精密度试验结果

Ταβ 4  � ¶̈∏̄·¶²©³µ̈¦¬¶¬²± ·̈¶·¶

编号 t u v w x � ≥⁄rh

峰面积 u{uv{u uz|{ws uz|{u| uz{v{y u{yzuz tqu

  试验表明 o精密度良好 ∀

2q2q8  重复性试验  按上述测定方法对本品 ksus|stl平行

测定 x次 o测得每粒橙皮苷含量的 � ≥⁄ � uh ∀结果见表 x∀

表 5  重复性试验结果

Ταβ 5  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈³̈ ¤·¤·¬²± ·̈¶·¶

编号 t u v w x � ≥⁄rh

橙皮苷含量 rk°ªr粒 l sqyz sqy| sqy| sqyy sqyz tq|{

2q2q9  稳定性试验  取同一份供试品溶液 o分别于 sow及 {

«o重复进样 o测得样品中橙皮苷峰面积值的 � ≥⁄ � uh ∀结

果见表 y∀

表 6  稳定性试验结果

Ταβ 6  � ¶̈∏̄·¶²©¶·¤¥¬̄¬·¼ ·̈¶·¶

测定时间 r« s w { � ≥⁄rh

峰面积 u{uysu u{s{vv u{s|yz sqw

  试验结果表明 o样品供试液在 { «内稳定性良好 ∀

2q2q10  加样回收率试验  分别称取本品 k批号 sus|stl内

容物约 yqxozqxo{qs ªo精密称定 o置 tss °�磨口瓶中 o分别

精密加入对照品溶液 ksqyvy °ª# °�
pt

lvoxoz °�o按上述

样品制备方法和色谱条件 o制备加样回收供试品溶液并注入

高效液相色谱仪 o以下列公式计算回收率 o结果见表 z∀

回收率 rh �
测得量 k°ªl p制剂中含量 k°ªl

加入对照品量 k°ªl
≅ tssh

表 7  加样回收率试验结果

Ταβ 7  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈·̈¶·¶

编号 样重 rª
含橙皮苷

r°ª

加入橙皮

苷量 r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

t {quzuy tuqvtz tq|s{ twqtz |z

u {quwyw tuquz{ tq|s{ twqt{ ||

v {qs||| tuqsys tq|s{ tvq{| |y

w zqxusv ttqt|z vqt{s twqxv tsx

x zqw|w{ ttqtx| vqt{s twqvz tst

y zqvytt tsq|y vqt{s twqtw tss

z yqz{vx tsqts wqwxu twqy{ tsv

{ yqzvyx tsqsv wqwxu twqxu tst

| yqysuu |q{v wqwxu twquy ||

  试验结果表明 }回收率在 |yh ∗ tsxh之间 o加样回收良

好 ∀

2q2q11  样品测定  分别取本品三批内容物约 ts ªo精密称

定 o加入石油醚 kys ∗ |sε lxs °�o超声处理 us °¬±脱脂 o精

密加入甲醇 xs °�o精密称定重量 o超声提取 vs °¬±o放冷 o密

塞 o精密称定重量 o并用甲醇补足减失的重量 o滤过 o弃去初

滤液 o精密量取续滤液 ux °�甲醇定容至 tss °�o精密吸取

上述对取照品溶液与供试品溶液各 us Λ�o注入液相色谱仪 o

测定 o计算 ∀结果见表 {∀

表 8  样品中橙皮苷含量测定结果 kν � vl

Ταβ 8  � ¶̈∏̄·¶²©§̈ ·̈µ°¬±¬±ª·«̈ ¦²±·̈±·²©� ¶̈³̈ µ¬§¬± ¬± ·«̈

¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批  号 橙皮苷含量 rk°ªr粒 l � ≥⁄rh

sus|st sqyy tqt

sus|su sqyz tqx

sus|sv sqzt sq{

2q2q12  药材橙皮苷的含量测定  称取药材粉末约 squ ªo
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精密称定 o置 xs °�量瓶中 o加甲醇 ws °�超声处理 vs °¬±o

放冷后 o加甲醇到刻度 o过滤 o取续滤液作为药材供试品溶

液 o照正文所述色谱条件 o取橙皮苷对照品溶液 us Λ�和药

材供试品溶液适量 o注入高效液相色谱仪 o记录色谱图 o按峰

面积值用外标法计算含量 ∀结果见表 |∀

表 9  三批药材的橙皮苷含量测定结果 kν � vl

Ταβ 9  � ¶̈∏̄·¶²©§̈ ·̈µ°¬±¬±ª·«̈ ¦²±·̈±·²©� ¶̈³̈ µ¬§¬± ¬± ·«̈

·«µ̈¨¥¤·¦«̈ ¶²©° §̈¬¦¬±¤̄ ° ·̈̈µ¬¤̄¶kν � vl

批号 橙皮苷含量 rh � ≥⁄rh

t wqv tqu

u wq| sq{

v wqx sq{

3  讨论

方中陈皮为主药 o橙皮苷为其主要有效成分 o故选择橙

皮苷作为含量测定的指标成分 ∀以上结果表明 o用 ×�≤鉴定

藿香祛暑软胶囊中的广藿香 !丁香 !白芷 !陈皮方法可靠 o可

作为藿香祛暑软胶囊质量标准的鉴别方法 ~用 � °�≤方法测

定藿香祛暑软胶囊中的橙皮苷含量方法可行 o精密度 !稳定

性 !回收率试验良好 o可作为藿香祛暑软胶囊质量标准中的

橙皮苷的含量测定方法 ∀
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内毒素检查方法及指导原则进行实验 ∀结果  将卡络磺钠氯化钠注射液经 u倍稀释可消除干扰因素 o用标示灵敏度为 squx
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  卡络磺钠氯化钠注射液为卡络磺钠与氯化钠的灭菌水

溶液 o具有止血作用 ∀ 临床用于泌尿系统 !上消化道 !呼

吸道 !妇产科疾病及外伤和手术出血等 ∀ 鲎试剂检测药品

中细菌内毒素方法与传统的家兔法相比 o具有灵敏度高 !重

复性好 !时间短 !样品用量少 !费用低等优点 ∀因此 o特对

卡络磺钠氯化钠注射液细菌内毒素的检查方法进行可行性

研究 ∀

1  实验部分
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