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芎的薄层色谱鉴别。

栀子薄层鉴别中，考虑到本品为大蜜丸，将供试

品甲醇超声提取物通过 Ｄ１０１大孔吸附树脂，分别
用３０％乙醇、５０％乙醇、７０％乙醇、乙醇洗脱，收集
洗脱液，蒸干，甲醇溶解，点于同一硅胶 Ｇ薄层板
上，结果以 ３０％乙醇洗脱部分的栀子苷斑点最
清晰。

提取方法的考察 首先比较了回流提取法和超

声提取法，结果表明２种方法的提取效果无明显差
异，然后比较了分别用甲醇、７０％乙醇、稀乙醇作为
提取溶剂的提取效果，结果以７０％乙醇提取所得样
品的黄芩苷含量最高，最后以７０％乙醇为溶剂超声
提取法考察了３０，６０，９０ｍｉｎ的提取效果，结果以提
取３０ｍｉｎ和６０ｍｉｎ所得样品的黄芩苷含量较高，且
二者无明显差别。
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ＣＧＣ测定五灵止痛胶囊中冰片的含量
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摘要：目的　建立测定五灵止痛胶囊中冰片的含量。方法　采用毛细管气相色谱法测定，色谱柱为ＩＮＮＯＷＡＸ毛细管色谱柱，
ＦＩＤ检测器；程序升温，初始８０℃，每分钟５℃升至１５０℃。结果　冰片浓度在０．１００～１０．０１５ｍｇ·ｍＬ－１内线性关系良好（ｒ
＝１．０００），平均回收率为９８．８％（ＲＳＤ＝１．０％）。结论　ＣＧＣ法操作简便、快速、准确，可有效控制五灵止痛胶囊的质量。
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　　五灵止痛胶囊是由蒲黄、冰片、五灵脂组成的复
方制剂，具有行气止痛、通经活络、祛瘀散结、开窍辟

秽之功效。冰片具开窍醒神、清热止痛等作用［１］，

为方中主要药味。此品种收载于卫生部药品标准中

药成方制剂第１１册，由于没有含量测定项，不能很
好地控制药品的质量，故建立了毛细管气相色谱法

测定冰片含量的方法，以便有效地控制该药品的质

量，本方法分离良好，结果准确。

１　仪器与试药
惠普６８９０Ｎ气相色谱系统；ＦＩＤ检测器。
冰片对照品（中国药品生物制品检定所，供含

量测定用，批号：１１０７４３２００５８０４）；水杨酸甲酯（中
国药品生物制品检定所，供含量测定用，批号：

１１０７０７２００１０７）；五灵止痛胶囊由浙江大学药业有
限公司及广州中一药业有限公司提供。

２　色谱条件
色谱柱：以聚乙二醇（ＰＥＧ）－２０Ｍ为固定相的

ＩＮＮＯＷＡＸ弹性石英毛细管色谱柱（３０ｍｍ×０．２５
ｍｍ×０．２５μｍ）。进样口温度：２３０℃；检测器温度：
２５０℃；分流进样，分流比：５∶１；载气（Ｎ２）流速：１．５

ｍＬ·ｍｉｎ－１。程序升温：初始８０℃，每分钟５℃升
至１５０℃。进样体积：１．０μＬ。
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３　方法与结果
３．１　内标溶液制备

取水杨酸甲酯适量，精密称定，加乙酸乙酯制成

每１ｍＬ含１ｍｇ的溶液，作为内标溶液。
３．２　对照品溶液制备

取冰片对照品适量，精密称定，加内标溶液制成

每１ｍＬ含１ｍｇ的溶液，即得对照品溶液。
３．３　供试品溶液制备

取本品１０粒，以减重法测得各粒胶囊的装量，
计算平均装量。取内容物，研细，混匀，取约０．１ｇ，

精密称定，置锥形瓶中，精密加入内标溶液２５ｍＬ，
密塞，超声处理５ｍｉｎ，取出，放冷，摇匀，用微孔滤膜
（０．４５μｍ）滤过，取续滤液作为供试品溶液。
３．４　空白对照试验

按处方量制备不含冰片药材的阴性供试品，按

供试品溶液制备方法制备阴性对照溶液。按照样品

测定项下的方法测定，可见在与冰片中龙脑和异龙

脑相同位置无色谱峰出现（见图１Ｃ），表明样品中
其他成分对冰片测定无干扰。

图１　ＣＧＣ色谱图
Ａ－冰片对照品；Ｂ－五灵止痛胶囊样品（批号：０６０５０１）；Ｃ－空白对照；１－异龙脑；２－龙脑；３－水杨酸甲酯（内标）

Ｆｉｇ１　Ｃａｐｉｌｌａｒｙｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ
Ａ－ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅ；Ｂ－ｗｕｌｉｎｇｚｈｉｔｏｎｇｃａｐｓｕｌｅｓａｍｐｌｅ（０６０５０１）；Ｃ－ｂｌａｎｋ；１－ｉｓｏｂｏｒｎｅｏｌ；２－ｂｏｒｎｅｏｌ；３－ｍｅｔｈｙｌｓａｌｉｃｙｌａｔｅ（ｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄ）

３．５　线性关系考察
精密称取冰片对照品适量，加内标溶液制成浓

度为 ０．１００，０．５０１，１．００１，２．５０４，５．００７，１０．０１５
ｍｇ·ｍＬ－１的溶液，分别精密吸取１．０μＬ，按上述条
件测定峰面积。以对照品浓度为横坐标（Ｘ）、冰片
与内标的峰面积比为纵坐标（Ｙ）进行线性回归。得
回归方程 Ｙ＝１．４９９９Ｘ－０．０１３３，ｒ＝１．０００。结果
表明冰片浓度在０．１００～１０．０１５ｍｇ·ｍＬ－１内峰面
积比与浓度呈良好的线性关系。

３．６　仪器精密度试验
精密吸取供试品溶液１．０μＬ，重复进样６次，

测定其峰面积。结果Ａ冰片／Ａ内标的ＲＳＤ为０．２％。
３．７　重复性试验

同一批号供试品（取浙江大学药业有限公司样

品，批号：０６０５０１），分别取样６份，按供试品测定项
下方法操作，测得平均含量为２６２．２ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ
＝０．６％。
３．８　稳定性试验

取供试品溶液分别在不同时间测定。结果表明

供试品在２４ｈ内稳定，ＲＳＤ＝０．２％（ｎ＝８）。
３．９　加样回收率试验

采用加样回收法，取已测知冰片含量的样品

（批号：０６０５０１）约０．０５ｇ，精密称定，再精密加入冰
片对照品溶液（２．４９０６ｍｇ·ｍＬ－１）５ｍＬ及内标溶
液２０ｍＬ，密塞，超声处理５ｍｉｎ，取出，放冷，摇匀，
用微孔滤膜（０．４５μｍ）滤过，取续滤液测定，计算回

收率，得平均回收率为 ９８．８％，ＲＳＤ＝１．０％ （ｎ＝
６），结果见表１。
表１　回收率试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ１　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ（ｎ＝６）
样品含量

／ｍｇ

加入量

／ｍｇ

测得量

／ｍｇ

回收率

／％

平均回收率

／％

ＲＳＤ

／％
１２．５３７９ １２．４５３０ ２４．６１６３ ９６．９９
１２．９９４３ １２．４５３０ ２５．４５５６ １００．０７
１２．７３２０ １２．４５３０ ２５．０８７２ ９９．２１ ９８．８ １．０
１３．０４９４ １２．４５３０ ２５．３８４０ ９９．０５
１３．２０６８ １２．４５３０ ２５．５２１０ ９８．８９
１３．１９３７ １２．４５３０ ２５．４３２４ ９８．２８

３．１０　样品测定
按上述拟定的方法制备供试品溶液，分别精密

吸取供试品溶液和对照品溶液１．０μＬ，按“２”项下
色谱条件进行测定，用内标峰面积法计算５批样品
中冰片的含量，结果见表２。
表２　样品测定结果（ｎ＝２）
Ｔａｂ２　Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｂｏｒｎｅｏｌｕｍｓｙｎｔｈｅｔｉｃｕｍ（ｎ＝２）

生产厂家 批号
测得含量

／ｍｇ·ｇ－１
平均装量

／ｇ·粒 －１

含量

／ｍｇ·粒 －１
ＲＳＤ／％

浙大药业 ０６０５０１ ２６４．６６ ０．３０００ ７９．４０ ０．６

浙大药业 ０５０９０１ ３２５．０４ ０．２９６８ ９６．４７ ０．５

广州中一 Ｋ００００３ ３２３．８８ ０．２９７０ ９６．１９ ０．４

广州中一 Ｌ００００１ ３３２．１９ ０．３０３８ １００．９２ ０．４

广州中一 Ｌ００００２ ３２８．０５ ０．２９７０ ９７．４３ ０．６

４　讨　论
４．１　曾选择 ＨＰ５０＋弹性石英毛细管柱进行试验，
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分离效果没有 ＩＮＮＯＷＡＸ弹性石英毛细管柱好，因
此选择ＩＮＮＯＷＡＸ（ＰＥＧ－２０Ｍ）弹性石英毛细管柱。
４．２　超声时间比较：本制剂制法为冰片药材直接加
入，文献报道［２］超声４０ｍｉｎ时测定含量最高，本实
验比较了超声０，５，１０，２０，３０ｍｉｎ时的含量，结果发
现没有增加趋势 （分别为 ９６．８４％，１００．０％，
９７．０３％，９６．３１％，９７．９４％，以超声５ｍｉｎ的含量折
算），且结果无太大差别（ＲＳＤ＝１．５％）。为确保各
个厂家产品冰片均有良好溶出，故选择超声５ｍｉｎ。
４．３　本气相色谱条件在同类型不同内径的毛细管
柱（ＩＮＮＯＷＡＸ１３３号柱：内径０．２５ｍｍ；ＩＮＮＯＷＡＸ
１１３号柱：内径０．３２ｍｍ）上均得到很好的分离，且
含量测定结果无太大差别（ＣＶ＝０．２％）。
４．４　曾比较不同柱温：１４０℃恒温（中国药典２００５
版冰片含量测定方法）、初始温度 １００℃以 ７
℃·ｍｉｎ－１升温至 １６０℃、初始温度 ８０℃以 ５
℃·ｍｉｎ－１升温至１５０℃，分离效果以最后一个程序
升温方法最好，故选择柱温为初始温度 ８０℃以 ５
℃·ｍｉｎ－１升温至１５０℃。
４．５　冰片（合成龙脑）含有龙脑和异龙脑，中国药

典２００５年版中冰片（合成龙脑）的含量是以龙脑
计，其他文献［２４］也参考药典方法，将冰片（合成龙

脑）的含量以龙脑计，笔者认为以此方法无法完全

反映冰片质量，应以冰片计更为合理。曾比较以龙

脑和异龙脑的总量计与以冰片计的含量测定结果差

异，发现具有一致性（ＣＶ＝０．３％），故本方法选用冰
片为对照品，含量以冰片计。
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［１］ Ｃｈ．Ｐ（２００５）ＶｏｌＩ（中国药典２００５年版．一部）［Ｓ］．２００５：
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头孢呋辛酯胶囊微生物限度检查方法的验证实验研究

汤杨 （贵州省药品检验所，贵阳５５０００４）

摘要：目的　建立头孢呋辛酯胶囊微生物限度检查方法。方法　通过对试验菌活菌数回收测定进行方法选择、确定敏感菌

株，采用低速离心沉淀处理供试液与薄膜过滤方法去除头孢呋辛酯的抗菌活性，经验证试验来确认其抑菌活性是否去除。结

果　枯草芽孢杆菌、金黄色葡萄球菌为敏感菌；经验证本方法达到中国药典２００５年版验证试验的要求。结论　本方法可有效

的控制头孢呋辛酯胶囊质量，可作为头孢呋辛酯胶囊的微生物限度检查方法。

关键词：头孢呋辛酯；验证实验；薄膜过滤法；敏感菌株
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