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° ≤测定鼻渊滴丸中大叶茜草素含量的方法改进

左宏笛 鲍家科 茅向军 王克英 贵州省药品检验所 贵阳

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 ⁄
×

≤ 为色谱

柱 流动相为甲醇 2水 2四氢呋喃 流速 # 柱温为 ε 借助 ⁄ ⁄选择 Κ 和 Κ 双波长检测通道

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

性关系 平均回收率分别为 Κ 和 Κ ≥⁄ 为 ν

和 ≥⁄ 为 ν ∀结论  测定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量时选用 Κ 比 Κ 有较强的选择性和专属性 方法

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

子 !金银花 !野菊花 !辛夷五味药材组成 具有清热解毒 !通鼻

窍之功效 用于慢性鼻炎及鼻窦炎 ∀中国药典 年版一

部 ≈ 及相关文献 ≈ 2 均以 Κ 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 我们发现该复方制

剂中大多数化学成分在 Κ 均有吸收 对 ° ≤色谱的基

线平稳性有影响 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 Κ 和 Κ 双波长检测通道同时测

定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量 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 选用

Κ 比 Κ 有更强的专属性和准确性 能缩短对大叶茜草

素的分析检测时间 值得推广应用 ∀

1  仪器与试药

° ≤ 2⁄ ⁄ 二级管阵列检测器 及其色谱

工作站 ×≤± 2 超声波清洗器 北京医疗设备二厂 ÷ ≥

电子天平 ∞×× ∞ × ∞⁄ 大叶茜草素对照品 中国药

品生物制品检定所 批号 2 茜草对照药材 中国药

品生物制品检定所 批号 2 ∀鼻渊滴丸 批号

规格 粒 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 水为重蒸馏水 其余试剂 !试药均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  检测波长的选择

° ≤ 2⁄ ⁄ 二级管阵列检测器 检测大叶茜草素色谱

峰时 可见大叶茜草素对照品在 Κ !Κ !Κ !Κ 和

Κ 均有吸收峰 见图 鼻渊滴丸色谱图中大叶茜草素色

谱峰在 Κ !Κ !Κ !Κ 吸收值有波动 见图 而

图 !图 中 Κ 的吸收峰平缓且吸收值较为稳定 受分离

组分的干扰影响小 ∀由此 实验中选择 Κ 和 Κ 双波长

检测通道同时测定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量 并通过方

法学验证进行比较 ∀

2 2  色谱分析条件

色谱柱采用 ⁄
×

≤ ≅ Λ

流 动 相 为 甲 醇 2水 2四 氢 呋 喃 Β Β 流 速

# 检测波长 Κ 和 Κ 双通道检测 柱温为

ε 进样量 Λ ∀理论板数按大叶茜草素峰计算应不低

于 ∀见图 ∀
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2 3  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 置 量瓶

中 加甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀 精密吸取 置

量瓶中 加甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀 即得

# ∀

取对照药材粉末 精密称定 置具塞锥形瓶中 精

密加甲醇 称定重量 浸泡过夜 超声处理 放

冷 再称定重量 用甲醇补足减失的重量 摇匀 续滤液再用

滤膜 Λ 滤过 即得 ∀

2 4  供试品溶液和阴性样品溶液的制备

取本品适量 研细 取 精密称定 置具塞锥形瓶中

精密加入甲醇 称定重量 超声处理 放冷 再称

定重量 用甲醇补足减失的重量 摇匀 静置分层 上清液经微

孔滤膜 Λ 滤过 即得 ∀阴性样品溶液同法制备 ∀

2 5  标准曲线线的绘制

分别精密吸取大叶茜草素对照品溶液

# 各 Λ 进样 按上述色

谱条件进行测定 见表 由峰面积 Ψ 和进样量 Ξ 绘制

标准曲线 得回归方程为

Ψ ÷ ρ

Ψ ÷ ρ

结果表明大叶茜草素在 ∗ Λ 线性关系

良好 ∀

表 1  线性关系考察 ν

Ταβ 1  × √ ν

对照品进样量 Ξ Κ 峰面积 Κ 峰面积

ρ

2 6  精密度试验

取鼻渊滴丸供试品溶液 连续进样 次 测定峰面积积

分值 见表 结果 ≥⁄ 为 和 ≥⁄ 为 ∀

2 7  稳定性试验

取同一供试品溶液 ε 分别于 ! ! ! ! ! 进

样测定 测定峰面积积分值 见表 结果 ≥⁄ 为

和 ≥⁄ 为 表明供试品溶液中大叶茜草素在

稳定 ∀

2 8  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 见图 ∀

2 9  重复性试验
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表 2  精密度试验结果 ν

Ταβ 2  × ∏ ° ν

平均 ≥⁄

Ψ

Ψ

表 3  稳定性试验结果 ν

Ταβ  × ∏ ≥ ν

平均 ≥⁄

Ψ

Ψ

  精密称取供试品 各 份 按 / 0项下方法制

备供试品溶液 测定大叶茜草素的含量 见表 结果 Κ

平均含量为 # ≥⁄ 为 Κ 平均

含量为 # ≥⁄ 为 ∀

2 10  回收率试验

精密称取供试品 约 ν 分别精密加

入对照品溶液 # 各 份 按

/ 0项下方法制备所需溶液后测定其含量 计算 Κ 平均

回收率为 ≥⁄ 为 ν Κ 平均回收

率为 ≥⁄ 为 ν 见表 ∀

表 4  重复性试验结果 ν

×  × ∏ √ ν

含量 # 平均 ≥⁄

Κ

Κ

表 5  回收率试验结果 ν

Ταβ 5  × ∏ √ ν

称样量
Κ

相当量

Κ

相当量

加入对照品

的量

Κ

测得量

Κ

测得量

Κ

回收率
Κ 回收率

平均回收率

≥⁄

2 11  样品测定  按上述色谱条件 Κ 对批号为

的 批样品进行含量测定 结果分别

为 χ # 见表 ∀

表 6  鼻渊滴丸含量测定 ν

Ταβ 6  × ≠∏ ⁄ • ν

批号 大叶茜草素含量 χ # 平均含量 χ #

3  讨论

3 1  色谱行为及系统适用性试验

按上述色谱条件测定 鼻渊滴丸在 Κ 色谱图中有较

多的吸收峰 造成基线不稳 干扰较大 需调整流动相比例推

迟其出峰时间 才能得到较好的分离度 而同一进样 Κ 色

谱图中基线平稳 受杂质峰的干扰小 大叶茜草素色谱峰能

基线分离 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 Κ !Κ !

Κ !Κ 吸收峰锐尖 吸收值有波动 见图 ∀选择 Κ

? ≈ 2 为检测波长对其含量测定时 检测准确性受到一

定影响 ∀

选择 Κ 波长测定鼻渊滴丸中大叶茜草素的含量时

理论板数和分离度均能满足中国药典 版一部的要求 ∀

3 2  目前 中国药典 ≈ 和文献报道 ≈ 2 测定复方制剂中大

叶茜草素的含量时 均未选用 Κ 作为检测波长 ∀本实验
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通过方法学验证 证明选用检测波长 Κ 比 Κ 有较强的

专属性和准确性 图谱基线平稳 背景干扰小 能缩短对大叶

茜草素的分析检测时间 快速有效地测定大叶茜草素的含

量 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

王卫平 吴琳 广州市第一人民医院 广州

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

抑菌作用 ∀方法  采用微生物学方法和各时间间隔菌落计数表明防腐剂抑菌效果 ∀结果  碘化钾滴眼液中防腐剂羟苯乙酯

对霉菌的作用较强 对其他各菌作用符合标准 ∀结论  该方法可有效控制产品内在质量 ∀

关键词 碘化钾滴眼液 羟苯乙酯 防腐效力
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  目前 药品制剂中应用的防腐剂种类较多 防腐效力亦

不相同 ∀而滴眼液特别是多效量滴眼液 如果其自身没有足

够的抗菌作用 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 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 从而有必要对防腐剂进行防腐效力的测定 文

中碘化钾滴眼液为我院自制制剂 主要用于治疗中心性视网

膜炎 虹膜结状炎 晶体色素沉着等症 疗效显著 处方中用

羟苯乙酯作为防腐剂 羟苯乙酯俗称尼泊金乙酯 ∞ 2

味苦 具有防腐效果突出 毒性低 稳定性好等优点 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 有助于医院制剂的质量提高 ∀
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