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摘要 }目的  建立神香苏合滴丸中龙脑的含量测定方法 ∀方法  采用气相色谱法 o以萘为内标物 o色谱柱 }石英毛细管柱 kvs

° ≅ squx °° ≅ squx Λ°lok� °2����• �÷ l����相 k×� l键合聚乙二醇 ~氢气 } ws °�# °¬±
pt
o空气 }wss °�# °¬±

pt
o载气 }氦

气 ~程序升温 } tvs ∗ txs ε k{ ε # °¬±
pt
lotxs ∗ usx ε kus ε # °¬±

pt
lousx ∗ uws ε ktx ε # °¬±

pt
ots °¬±lo检测器 }uxs ε ~

柱流量 }t °�# °¬±
pt ∀结果  分离效果较好 o对照品浓度和内标物浓度比值在 sqvsv ∗ tqxtx内呈良好线性关系 o平均回收率

为 |yq|vh ∀结论  本文所建立的方法用于神香苏合滴丸中龙脑的含量测定 o准确可行 ∀
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  神香苏合滴丸由人工麝香 !冰片 !乳香 !水牛角浓缩粉等

经提取纯化制备而成 o具有温通宣痹 o行气化浊等作用 ∀用

于胸闷 !气憋 !心绞痛以及气厥 !心腹疼痛等及冠心病具有上

述征候者 ∀方中冰片具有开窍醒神 o清热止痛的功能 o是主

要发挥药效组分 o其主要成分为龙脑和异龙脑 o文献中龙脑

含量测定方法报道较多 o但是测定滴丸制剂中龙脑含量的相

关文献很少 o本文所建立的神香苏合滴丸中龙脑的含量测定

方法 o其他滴丸中水不溶性物质的含量测定也可以借鉴 ∀实

验结果表明 o该方法测定龙脑含量无干扰 o准确可行 ∀

1  仪器与试药

安捷伦 y{|s型气相色谱仪 oƒ�⁄检测器 ∀赛多利斯万分

之一天平 ∀无水乙醇 !正己烷均为分析纯试剂 o萘 !龙脑对照

品 k含量测定用 l购自中国药品生物制品检定所 ∀神香苏合

滴丸 o药 学 实 验 室 提 供 k批 号 } ussxswtxo ussxswtyo

ussxswtzl∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 }石英毛细管柱 kvs ° ≅ squx °° ≅ squx Λ°lo

k� °2����• �÷ l ���� 相 k ×� l键合聚乙二醇 ~氢气 } ws

°�# °¬±
pt
o空气 }wss °�# °¬±

pt
o载气 }氦气 ~程序升温 }

tvs ∗ txs ε k{ ε # °¬±
pt

lotxs ∗ usx ε kus ε # °¬±
pt

lo

usx ∗ uws ε ktx ε # °¬±
pt
ots °¬±lo检测器 }uxs ε ~柱流

量 }t °�# °¬±
pt ∀

2q2  溶液的制备

2q2q1  内标溶液的制备  取萘适量 o精密称定 o加正己烷制

成每 t °�含 y °ª的溶液 o作为内标溶液 ∀

2q2q2  对照品溶液制备  另取龙脑对照品制成每 t °�含 x

°ª的对照品溶液 o精密吸取 tqs °�置 xs °�量瓶 o加 tqs

°�内标溶液 o定容 o作为对照品溶液 ∀

2q2q3  供试品溶液制备  取本品 vs粒 o精密称定 o置具塞

锥形瓶中 o加入 us °�水 o超声处理 k功率 vss • o频率 xs

®� ½lts °¬±o转移置分液漏斗中 o以 wx °�正己烷提取 w次 o

正己烷提取液置 xs °�量瓶 o加入内标溶液 o定容 o滤过 o续

滤液作为供试品溶液 ∀

2q2q4  阴性对照溶液制备  取缺冰片的样品 o同 / uquqv0项

下操作 o制备阴性对照溶液 ∀
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2q3  系统适用性

取上述对照品溶液 !供试品溶液和阴性对照溶液 o按照

uqt色谱条件 o各进样 t Λ�o色谱分离情况见图 t∀图谱表明

目标成分与其他组分以及内标物分离良好 o阴性对照溶液无

干扰 ∀

2q4  耐用性试验

分别采用涂布不同固定相的石英毛细管色谱柱进行分

析 o不同的人员操作 o样品分离情况良好 ∀

图 1  气相色谱图

� p对照品 ~� p神香苏合滴丸 ~≤ p阴性对照 ~¤p龙脑 ~¥p萘

Φιγ 1  �≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶

� p ¥²µ± ²̈̄~� p ≥«̈ ±¬¬¤±ª≥∏«̈ ⁄µ²³³¬±ª°¬̄̄~≤ p ± ª̈¤·¬√¨¶¤°³̄ ~̈¤p ¥²µ± ²̈̄~¥p ±¤³«·«¤̄ ±̈¨

2q5  线性范围

精密称取对照品龙脑适量 o加正己烷制成每 °�含 squ

°ª的溶液 o分别吸取上述溶液 uqsowqsoyqso{qs °�置 ts

°�量瓶中 o准确加入内标溶液 squ °�o醋酸乙酯至刻度 o摇

匀 o即得 ∀分别吸取上述不同浓度的对照品溶液 t Λ�o注入

气相色谱仪 o测定 ∀以对照品和内标物质浓度的比值为横坐

标 o以对照品和内标物质的峰面积比值为纵坐标 o绘制标准

曲线 o计算得回归方程 } Ψ � s. sut u n s. { Ξ, ρ� sq||| wo表

明对照品浓度和内标物浓度比值在 sqvsv ∗ tqxtx内呈良好

线性关系 ∀

2q6  精密度试验

将同一样品溶液重复进样 x次 o对照品与内标物质峰面

积比值的相对标准偏差为 sqtuxh ∀

2q7  重复性试验

取同一批样品 o按含量测定项下方法 o重复测定 x次 o

� ≥⁄为 sqvwh ∀

2q8  稳定性试验

同一样品溶液在室温下放置 o每隔不同时间进样测定 o

测定 uw «∀结果表明 o对照品和内标峰面积比值的 � ≥⁄ �

sqs|{h ∀

2q9  回收率试验

采用加样回收试验法 o精密称取已知龙脑含量的滴丸

k批号 }ussxswtxo龙脑含量 sqzxwh lo分别定量加入龙脑对

照品和内标溶液 o按药品标准含量测定项下方法进行含量测

定 o结果表明 o本法具有良好的回收率 o结果见表 t∀

3  讨论

3q1  文献报道冰片含量测定可用水杨酸甲酯 ≈t  !联苯 ≈u  !

表 1  回收率试验结果

Ταβ t ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ µ¤·̈

实验

次数

样品已

知含量

r°ª

对照品

加入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均

回收率

rh

� ≥⁄

rh

t uqyvu uq{v xqvzx |yq|u

u uqyu{ uq{v xqvzx |zqsz

v uqyvw uq{v xqvzx |yq{y |yq|v sqtu

w uqyu| uq{v xqvzx |zqsv

x uqyvy uq{v xqv{v |yqz{

萘 ≈v2w  !薄荷脑 ≈x 等作为内标物 o本文还曾试验用 Α2萘烯做

内标物 o结果分离效果不理想 o经实验证明 o萘与龙脑分离较

好 o因此选择萘作为内标物 ∀

3q2  供试品溶液制备过程中 o试验用醋酸乙酯提取样品中

的龙脑 o结果醋酸乙酯对滴丸的基质聚乙二醇有一定的溶解

度 o影响测定结果的准确性 o同时对系统产生污染 o经试验 o

选择将滴丸用水超声溶解后 o以正己烷提取 o结果表明 o此方

法可以将样品基本提取完全 o测定结果稳定准确 ∀同时该方

法也为其他滴丸中水不溶性成分的含量测定提供了参考

依据 ∀
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摘要 }目的  考察国产和进口格列吡嗪控释片的质量 ∀方法  采用紫外分光光度法测定含量 !含量均匀度和释放度 o并计算

累积释放率和平均释放速率 ~采用薄层色谱法测定有关物质 ∀结果  u种格列吡嗪控释片的各项质量指标均符合国家质量标

准 ∀结论  国产与进口格列吡嗪控释片的各项质量指标均无明显差异 ∀

关键词 }格列吡嗪控释片 ~含量 ~有关物质 ~释放度 ~质量评价
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  格列吡嗪 kª̄¬³¬½¬§̈ l是磺酰脲类口服降糖药 o它通过刺

激胰腺分泌胰岛素而达到快速降血糖作用 o此外还具有增加

胰岛素敏感性和降低肝糖生成等胰腺外效应 ∀格列吡嗪控

释片 kª̄¬³¬½¬§̈ ¬̈·̈±§̈ § µ̈¯̈ ¤¶̈ ·¤¥̄ ·̈¶l临床用于治疗 u型糖

尿病 o连续每日 t次口服格列吡嗪控释片 o在 uw «的剂量间

隔中可维持有效的血药浓度 o峰谷波动明显低于每日 u次的

速释片 ∀目前国内使用的进口制剂是美国辉瑞制药公司生

产的 o商品名为瑞易宁 ∀国产制剂由常州四药制药有限公

司和山东万杰高科技股份有限公司制药厂生产 ∀为了比较

国产制剂和进口制剂的质量 o笔者考察了常州四药制药有限

公司生产的格列吡嗪控释片和瑞易宁 各 v批的重量差异 !

含量 !含量均匀度 !有关物质 !释放度 !平均释放速率等质量

指标 o全面评价了 u种制剂的质量 o为临床用药选择提供参

考依据 ∀

1  仪器与试药

1q1  仪器

≥�×�÷ �× z¶°¤µ·离线收集药物溶出仪 k瑞士 ≥�×�÷ l~

×�2t{ss紫外可见分光光度计 k北京普析通用仪器有限责任

公司 l~�≥uuw≥型电子分析天平 k北京赛多利斯仪器系统有

限公司 l∀

1q2  试药

格列吡嗪对照品 k常州四药制药有限公司 o批号 }�s{w2

sw2u2to含量 |{q{h l~w2≈u2kx2甲基吡嗪 2u2甲酰氨基 l乙基  

苯磺酰胺对照品 k常州四药制药有限公司 l~格列吡嗪控释片

kx °ªr片 o常 州 四 药 制 药 有 限 公 司 o批 号 sxtuuytxo

sxtuuytsosxtuuy{l~瑞易宁 µ
kx °ªr片 o美国辉瑞制药公司

生产 o大 连 辉 瑞 制 药 有 限 公 司 分 装 o批 号 xx{szstto
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