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摘要 }目的  借助 ⁄�⁄对鼻渊滴丸中大叶茜草素的 � °�≤测定方法加以改进 ∀方法  采用 � °�≤法 o⁄¬¤°²±¶¬̄
×�

≤t{
为色谱

柱 o流动相为甲醇 2水 2四氢呋喃 k{w}tx}tlo流速 }tqs °�# °¬±
pt
o柱温为 vx ε o借助 ⁄�⁄选择 Κv|w ±°

和 Κuxs±°双波长检测通道

同时测定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量 o并进行方法学验证比较 ∀结果  大叶茜草素在 sqtyv x ∗ tqwzt x Λª内呈良好的线

性关系 kµv|w±° � sq||| {~µuxs±° � sq||| wlo平均回收率分别为 ||q{vh kΚv|w ±° l和 tssqvth kΚuxs±° lo� ≥⁄v|w±°
为 tqtyh kν � |l

和 � ≥⁄uxs±°
为 uqtvh kν � |l∀结论  测定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量时选用 Κv|w±°比 Κuxs±°有较强的选择性和专属性 o方法

准确可靠 o值得推广应用 ∀
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  鼻渊滴丸由鼻渊胶囊 ≈u 仿制而来 o该制剂由茜草 !苍耳

子 !金银花 !野菊花 !辛夷五味药材组成 o具有清热解毒 !通鼻

窍之功效 o用于慢性鼻炎及鼻窦炎 ∀中国药典 ussx年版一

部 ≈t 及相关文献 ≈v2tt 均以 Κuxs ±°
作为检测波长测定鼻渊滴丸

中大叶茜草素的含量 ∀但在实际工作中 o我们发现该复方制

剂中大多数化学成分在 Κuxs±°均有吸收 o对 � °�≤色谱的基

线平稳性有影响 o不宜将大叶茜草素色谱峰及时地分离并检

测 ∀本实验研究选择 Κv|w±°和 Κuxs±°双波长检测通道同时测

定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量 o并通过方法学验证进行比

较 ∀研究发现测定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量时 o选用

Κv|w±°比 Κuxs±°有更强的专属性和准确性 o能缩短对大叶茜草

素的分析检测时间 o值得推广应用 ∀

1  仪器与试药

�±ª¬̄̈ ±·ttss �°�≤ 2⁄�⁄ k二级管阵列检测器 l及其色谱

工作站 ~×≤± 2uxs超声波清洗器 k北京医疗设备二厂 l~÷ ≥usx

电子天平 k� ∞××�∞� ×��∞⁄�l~大叶茜草素对照品 k中国药

品生物制品检定所 o批号 {{w2usssstl~茜草对照药材 k中国药

品生物制品检定所 o批号 tsw|2svstl∀鼻渊滴丸 k批号 }

sxstst~sxstsu~sxstsvo规格 }ys°ªr粒 l及阴性供试品由贵州

百祥制药有限责任公司生产提供 ∀甲醇和四氢呋喃为色谱

纯 o水为重蒸馏水 o其余试剂 !试药均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  检测波长的选择

� °�≤ 2⁄�⁄k二级管阵列检测器 l检测大叶茜草素色谱

峰时 o可见大叶茜草素对照品在 Κut{±° !Κuwz±° !Κuzv±° !Κu{u±°和

Κv|w±°均有吸收峰 k见图 tl~鼻渊滴丸色谱图中大叶茜草素色

谱峰在 Κut{±° !Κuwz±° !Κuzv±° !Κu{u±°吸收值有波动 k见图 ulo而

图 t!图 u中 Κv|w±°的吸收峰平缓且吸收值较为稳定 o受分离

组分的干扰影响小 ∀由此 o实验中选择 Κv|w±°和 Κuxs±°双波长

检测通道同时测定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量 o并通过方

法学验证进行比较 ∀

2q2  色谱分析条件

色谱柱采用 ⁄¬¤°²±¶¬̄
×�

≤t{ kwqy °° ≅ uss °°ox Λ°l~

流 动 相 为 甲 醇 2水 2四 氢 呋 喃 k {wΒtxΒt l~流 速 } tqs

°�# °¬±
pt
~检测波长 Κv|w±°和 Κuxs±°双通道检测 ~柱温为

vx ε ~进样量 ts Λ�∀理论板数按大叶茜草素峰计算应不低

于 w sss∀见图 v∀
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2q3  对照品溶液和对照药材溶液的制备

精密称取大叶茜草素对照品 tyqvx °ª置 tss °�量瓶

中 o加甲醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 ~精密吸取 x °�置 ts °�

量瓶中 o加甲醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o即得 ksqs{t zx

°ª# °�
pt
l∀

取对照药材粉末 squ ªo精密称定 o置具塞锥形瓶中 o精

密加甲醇 ux°�o称定重量 o浸泡过夜 o超声处理 vs °¬±o放

冷 o再称定重量 o用甲醇补足减失的重量 o摇匀 o续滤液再用

滤膜 ksqwx Λ°l滤过 o即得 ∀

2q4  供试品溶液和阴性样品溶液的制备

取本品适量 o研细 o取 yqs ªo精密称定 o置具塞锥形瓶中 o

精密加入甲醇 ux °�o称定重量 o超声处理 tx °¬±o放冷 o再称

定重量 o用甲醇补足减失的重量 o摇匀 o静置分层 o上清液经微

孔滤膜 ksqwx Λ°l滤过 o即得 ∀阴性样品溶液同法制备 ∀

2q5  标准曲线线的绘制

分别精密吸取大叶茜草素对照品溶液 ksqs{t zx

°ª# °�
pt
l各 uqsoyqsotsqsotwqsot{qs Λ�进样 o按上述色

谱条件进行测定 k见表 tlo由峰面积 kΨl和进样量 kΞl绘制

标准曲线 o得回归方程为 }

Ψuxs±° � v |wsq{|u t ÷ p vuqwuz soρuxs±° � sq||| x

Ψv|w±° � t txyqvwy s ÷ p wtqwuu zoρv|w±° � sq||| {

结果表明大叶茜草素在 sqtyv x ∗ tqwzt x Λª线性关系

良好 ∀

表 1  线性关系考察 kν � xl

Ταβ 1  ×«̈ ¦¤±√¤¶¶²©�¬± ¤̈µµ̈ ¤̄·¬²± kν � xl

对照品进样量 kΞl Κuxs±°峰面积 Κv|w±°峰面积

sqtyv x x{yqtsu w{ txzq|z| ss

sqw|s x t {yvqvwt sy xuuqzxt zz

sq{tz x v uzuqy{| zs {|sqwvx sy

tqtww x w xuxq||v yx t uzyqys| s{

tqwzt x x y|{qtvw zz t yztqyzy sv

ρ sq||| x sq||| {

2q6  精密度试验

取鼻渊滴丸供试品溶液 o连续进样 x次 o测定峰面积积

分值 k见表 ulo结果 � ≥⁄uxs±°
为 tqs|h和 � ≥⁄v|w±°

为 sqz|h ∀

2q7  稳定性试验

取同一供试品溶液 kux ε l分别于 s!w!{!tu!t{!uw «进

样测定 o测定峰面积积分值 k见表 vlo结果 � ≥⁄uxs±°
为 sq{zh

和 � ≥⁄v|w±°
为 sqx|h o表明供试品溶液中大叶茜草素在 uw «

稳定 ∀

2q8  专属性试验

阴性样品在大叶茜草素对照品相同保留时间处无吸收

峰 k见图 vl∀

2q9  重复性试验
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表 2  精密度试验结果 kν � xl

Ταβ 2  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©°µ̈¦¬¶¬²± ·̈¶·kν � xl

t u v w x 平均 � ≥⁄

Ψuxs±° v utzq|{z vs v tyxquzt tz v uwzqxyw vv v t{uqssu |x v tzuquxt |z v t|zqstx xw tqs|

Ψv|w±° ||yqvxy su |{zqyuy tt t ssvquzs t| ||{qu|t vs |{wqvtx uy ||vq|zt zzy sqz|

表 3  稳定性试验结果 kν � yl

Ταβ v ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©≥·¤¥¬̄¬·¼ ·̈¶·kν � yl

s « w « { « tu « t{ « uw « 平均 � ≥⁄

Ψuxs±° v tuzquyx ys v tszq||s |t v twwqzt| ux v ttuqssy zy v s|{quxw |sz v txuqxxz t{ v tvvqu|| ts sq{z

Ψv|w±° |yyquts zy |{tqysx x{ |zuqssy |w |zyqtu{ sy |yzq{ts sv |{vqtyz |u |zuqvut xx sqx|

  精密称取供试品 ksxststl各 x份 o按 / uqw0项下方法制

备供试品溶液 o测定大叶茜草素的含量 k见表 wlo结果 Κuxs±°

平均含量为 sqvvw s °ª# ª
pt
o� ≥⁄uxs±°

为 tqxxh ~Κv|w±°平均

含量为 sqvwy u °ª# ª
pt
o� ≥⁄v|w±°

为 tqt|h ∀

2q10  回收率试验

精密称取供试品 ksxststl约 vqs ªkν � |lo分别精密加

入对照品溶液 ksqtyv x °ª# °�
pt

lwoxoy °�各 v份 o按

/ uqw0项下方法制备所需溶液后测定其含量 o计算 Κuxs±°平均

回收率为 tssqvth o� ≥⁄uxs±°
为 uqtvh oν � |~Κv|w±°平均回收

率为 ||q{vh o� ≥⁄v|w±°
为 tqtyh oν � |k见表 xl∀

表 4  重复性试验结果 kν � xl

×¤¥w ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©� ³̈̈ ·¬·¬√¨·̈¶·kν � xl

含量 °ª# ªpt t u v w x 平均 � ≥⁄

Κuxs±° sqvuz t sqvv{ { sqvv| x sqvvu t sqvvu y sqvvw s tqxx

Κv|w±° sqvxs s sqvw| z sqvws z sqvwz y sqvwv u sqvwy u tqt|

表 5  回收率试验结果 kν � |l

Ταβ 5  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©� ¦̈²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � |l

称样量 rª
Κuxs±°

相当量 r°ª

Κvus|w±°

相当量 r°ª

加入对照品

的量 r°ª

Κuxs±°

测得量 r°ª

Κv|w±°

测得量 r°ª

Κuxs±°

回收率 rh
Κv|w±°回收率 rh

vqsvu x tqstu | tqtt| { sq|{t s tq||u z uqs|x { ||q{{ ||qw|

vqs|y z tqsvw v tqtwv x sq|{t s uqswu t uqtsz | tsuqzu |{qvt

vqsyx { tqsuw s tqtvu t sq|{t s uqstu y uqttt z tssqzz ||q{y

vqtts | tqsv| t tqtw{ z sq{tz x tq{xu { tq|zw v ||qxv tssq||

vqswu y tqsty v tqtuv x sq{tz x tq{yt w tq|xs | tsvqv{ tstqut

vqtus z tqswu w tqtxu v sq{tz x tq{v| u tq|x{ v |zqw{ |{qx|

vqtzt { tqsx| w tqtzt u sqyxw s tqzuw u tq{tz w tstqyx |{q{t

vqtws y tqsw| s tqtx| z sqyxw s tqy{v | tq{uu | |zqs{ tstqwt

vqszt { tqsuy s tqtvw v sqyxw s tqy{u t tqz{z t tssqvt ||q{u

平均回收率 rh tssqvt ||q{v

� ≥⁄rh uqtv tqty

2q11  样品测定  按上述色谱条件 kΚv|w±° l对批号为

sxstst~sxstsu~sxstsv的 v批样品进行含量测定 o结果分别

为 sqvw{osqvwwosqvxs χ # ª
pt
k见表 yl∀

表 6  鼻渊滴丸含量测定 kν � ul

Ταβ 6  ×«̈ ¦²±·̈±·§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©�¬≠∏¤± ⁄¬• ¤±kν � ul

批号 大叶茜草素含量 rχ # ªpt 平均含量 rχ # ªpt

sxstst sqvwx sqvxt sqvw{

sxstsu sqvwu sqvwx sqvww

sxstsv sqvwz sqvxu sqvxs

3  讨论

3q1  色谱行为及系统适用性试验

按上述色谱条件测定 o鼻渊滴丸在 Κuxs±°色谱图中有较

多的吸收峰 o造成基线不稳 o干扰较大 o需调整流动相比例推

迟其出峰时间 o才能得到较好的分离度 ~而同一进样 Κv|w±°色

谱图中基线平稳 o受杂质峰的干扰小 o大叶茜草素色谱峰能

基线分离 o无需调整流动相即可进行积分计算 ∀

鼻渊滴丸色谱图中大叶茜草素色谱峰在 Κut{±° !Κuwz±° !

Κuzv±° !Κu{u±°吸收峰锐尖 o吸收值有波动 k见图 ul∀选择 Κuwz±°

? v±°
≈v2tt 为检测波长对其含量测定时 o检测准确性受到一

定影响 ∀

选择 Κv|w±°波长测定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量时 o

理论板数和分离度均能满足中国药典 ussx版一部的要求 ∀

3q2  目前 o中国药典 ≈t 和文献报道 ≈v2tt 测定复方制剂中大

叶茜草素的含量时 o均未选用 Κv|w±°作为检测波长 ∀本实验
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通过方法学验证 o证明选用检测波长 Κv|w±°比 Κuxs±°有较强的

专属性和准确性 o图谱基线平稳 o背景干扰小 o能缩短对大叶

茜草素的分析检测时间 o快速有效地测定大叶茜草素的含

量 o该方法值得推广应用 ∀
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碘化钾滴眼液中防腐剂防腐效力的测定
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摘要 }目的  测定碘化钾滴眼液中防腐剂羟苯乙酯对大肠埃希菌 !金黄色葡萄球菌 !铜绿假单胞菌 !白色念珠菌和黑曲霉菌的
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  目前 o药品制剂中应用的防腐剂种类较多 o防腐效力亦

不相同 ∀而滴眼液特别是多效量滴眼液 o如果其自身没有足

够的抗菌作用 o必须加入防腐剂以杀灭滴眼液在正常贮藏和

使用过程中沾染的微生物 o同时防止和限制微生物生长繁

殖 ∀因此选用的防腐剂在滴眼液的有效期内必须保证足够

的防腐效力 o从而有必要对防腐剂进行防腐效力的测定 o文

中碘化钾滴眼液为我院自制制剂 o主要用于治疗中心性视网

膜炎 o虹膜结状炎 o晶体色素沉着等症 o疗效显著 ~处方中用

羟苯乙酯作为防腐剂 o羟苯乙酯俗称尼泊金乙酯 k∞·«¼³¤µ¤2

¥̈ ±lo味苦 o具有防腐效果突出 o毒性低 o稳定性好等优点 o是

医院制剂中常用的防腐剂 ∀在英美药典中均有规定对制剂

中防腐剂的防腐效力进行测定 ∀而我国药典这方面未作要

求 ∀本文参照文献对碘化钾滴眼液所加防腐剂羟苯乙酯进

行效力测定 o有助于医院制剂的质量提高 ∀
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