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表2生姜酊含量测定结果(n=3)

2．4稳定性试验

取本品20瓶，10瓶于室温下(10～30℃)放置3个月，

10瓶于冰箱内(2～10℃)放置6个月，样品的外观性状及含

量测定均符合规定。

2．5刺激性试验

选2．5—3．Okg的健康家兔6只，脊柱两侧脱毛各5cmx

2cm，分别为受试区和对照区，待剪毛刺激后，将生姜酊涂抹

于受试区皮肤，每天两次，连续14d，并保证药液与皮肤充分

接触，结果均未见水肿、红斑。表明本品无皮肤刺激性。

3讨论

生姜主要成分姜辣素为多种物质(主要是6，8，10一姜

酚)组成的混合物HJ，易溶于乙醇等有机溶剂，故选乙醇为

溶媒。姜辣素化学性质不稳定，但其乙醇溶液(即生姜酊)

稳定性试验结果表明，本品在冷藏、避光条件下可储藏6个

月。姜辣素尚无纯品，因香草醛与姜辣素的基本母核相似，

将香草醛乙醇溶液与生姜酊乙醇稀释液分别在200～400砌

波长范围内进行光谱扫描，结果发现两者在279nm波长处

都有最大吸收，与报道比较结果基本一致口j，故选取279姗

为测定波长，香草醛为对照品。生姜中姜辣素为6，8，10一

姜酚的混合物，其平均分子量为304·46，香草醛的分子量为

152·15，故姜辣素与香草醛的换算系数应取2·00l(304·W
152．15)‘引。
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HPLC法测定防风通圣丸中大黄素、大黄酚的含量

赵排风 (灵宝市食品药品检验所河南灵宝472500)蔡旭升赵晓波 (三门峡市食品药品检验所)

摘要 目的：建立防风通圣丸中大黄素、大黄酚的含量测定方法。方法：采用高效液相色谱法，色谱柱：Di舢璐i c，。(250嗍
×4．6I姗，5岬)，流动相：甲醇旬．1％磷酸溶液(85：15)，检测波长：254哪。结果：大黄素和大黄酚分别在3．95—63．20峭(r=O．
999 9)和6．28～100．40雌(r=O．999 3)之间线性关系良好，大黄素的平均加样回收率为98．80％，船D为0．44％；大黄酚的平均

加样回收率为98．88％，麟D为O．13％。结论：该方法准确可靠，分离度好，可用于防风通圣丸的质量控制。

关键词防风通圣丸；大黄素；大黄酚；高效液相色谱法
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防风通圣丸是由防风、大黄、麻黄、当归、白芍等十七味

药制成的中药成方制剂，收载于《中国药典》2005年版一

部⋯，具解表通里，清热解毒。用于外寒内热，表里俱实，恶

寒壮热，头痛咽干，小便短赤，大便秘结，风疹湿疮。其中大

黄是该制剂的主要成分之一，用量为509，主要成分为大黄

素、大黄酚等‘21，具泄热通肠，凉血解毒，逐瘀通经功效‘11。

笔者对现行药典标准进行了提高，增加了大黄的含量测定。

结果表明该方法准确可靠，分离度好，可用于防风通圣丸的

作者简介：赵排风，女，副主任药师，主要从事药品质量检验及实验室管理工作。7rel：15333988678 E-mail：甲碰钿g捌s@163．c咖

7。稻j移
 万方数据



中国药师2009年第12卷第1l期 clli岫Ph锄acist 2009．v。1．12 N。．1l

质量控制。

1仪器与试药

岛津2010高效液相色谱仪；大黄素对照品(批号：

110756-20叭10，中国药品生物制品检定所)；大黄酚对照品

(批号：110796-200615，中国药品生物制品检定所)；防风通

圣丸(市售，批号：080lOl、070903、080802)；甲醇为色谱纯，

磷酸为分析纯，水为重蒸蒸馏水。

2方法与结果

2．1 色谱条件

色谱柱：Di锄orIsi C18(250咖×4．6咖，5斗m)；流动相：
甲醇一0．1％磷酸溶液(85：】5)；流速：1．O埘·mjn一；检测波

长：254啪；进样量lO山；柱温：30℃；理论塔板数按大黄素峰
计算应不低于2000。

2．2溶液制备

2．2．1 对照品溶液 分别精密称取大黄素对照品1．58mg

和大黄酚对照品2．51mg，加无水乙醇·乙酸乙酯(2：1)混合

液定容至100InI，得对照品溶液(大黄素15．80峭·Inl～，大黄

酚25．10峭·IIll。1)。

2．2．2供试品溶液 取本品适量研细，精密称取3．09，置

锥形瓶中，精密加乙醇25ml，密塞，称定重量，置水浴上加热

回流1h，放冷，用乙醇补足减失的重量，滤过，精密量取续滤

液10lIll，置烧瓶中，水浴蒸干，加30％乙醇·盐酸(10：1)混合

溶液15IIIl，置水浴中加热回流lh，立即冷却，用三氯甲烷强

力振摇提取4次，每次15IIll，合并三氯甲烷液，置水浴上蒸

干，残渣用无水乙醇．乙酸乙酯(2：1)混合溶液溶解，移至

25Inl量瓶中，并稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2．2．3阴性样品溶液的制备 取缺大黄的处方，按标准制

备缺大黄的阴性制剂，按供试品溶液制备方法制备阴性样品

溶液。

2．3系统适应性试验

精密吸取对照品溶液、供试品溶液、阴性样品溶液各

10m，按“2．1”项下色谱条件进样。结果，供试品与大黄素对

照品和大黄酚对照品在对应的位置上出现色谱峰，且供试品

色谱峰中基线平稳，分离度良好；阴性样品在该位置上无色

谱峰出现，表明阴性样品溶液不干扰样品测定。见图l。
2
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图1 HPLc色谱图

2．4线性关系考察

精密称取大黄素对照品6．32mg和大黄酚lO．04mg加

无水乙醇一乙酸乙酯(2：1)混合液定容至100 Inl，得对照品储

备液，用上述混合液分别稀释0，2，4，8，16倍制成一系列线

性溶液，每个浓度点进样2次，每次进样10一，按“2．I”项下

色谱条件测定峰面积，以峰面积(Y)为纵坐标，以浓度(x)

为横坐标进行线性回归，大黄素回归方程为y=37284．00x

+359．85(r=O．999 9)，大黄酚回归方程为l，=527lO．30．]jf+

69476．62(r=0．999 3)。结果表明，大黄素在3．95—63．加

峭、大黄酚在6．28—100．40峭范围内浓度与峰面积呈良好
的线性关系。

2．5精密度试验

精密吸取对照品溶液，按“2．1”项下色谱条件重复进样

6次，每次lo山，测定峰面积。结果大黄素兄妨为0．19％，
大黄酚憨D为0．2l％，表明精密度良好。

2．6稳定性试验

精密吸取样品溶液10山，分别在O，2，4，6，8，12h进样，

测定峰面积。结果大黄素艇’D为1．96％，大黄酚脚为
O．35％，表明样品溶液在12h内稳定性良好。

2．7重复性试验

取同一批(批号：080101)样品适量，共6份，按“2．2．2”

项下方法制成供试品溶液，按“2．1”项下色谱条件测定其含

量。结果大黄素平均含量为O．31 IIlg·g“艘D为1．6％；大
黄酚平均含量为0．50 mg·g。1船D为0．96％，表明方法重复
性好。

2．9加样回收率试验

取已知含量的同一批(批号：080101)样品(大黄素含量

为0．3l IIlg·g～，大黄酚含量为O．50Ing·g。1)适量，共5份，

定量加入大黄素对照品、大黄酚对照品适量，按“2．2．2”项

下方法制成供试品溶液，按“2．1”项下色谱条件测定，计算

回收率。结果见表l。

表1加样回收率试验结果(n=5)

2．9样品含量测定

取不同批号的3份样品，按“2．2．2”项下方法制成供试

品溶液，按“2．1”项下色谱条件测定大黄素、大黄酚的含量。

结果见表2。

表2样品含量测定结果(n=3)
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异福酰胺注射液稳定性考察

陈靖赜 (武汉市医疗救治中心武汉430023) 薛大权 (湖北中医学院)

摘要目的：考察异福酰胺注射液的稳定性。方法：采取经典的加速实验方法，选用Hy脚il C。8色谱柱，流动相为甲醇·
pH4．5磷酸盐缓冲盐(70：30)和甲醇．pH3．O磷酸盐缓冲盐(8：92)，流速llIll·min～，检测波长3柏岫和286nm。结果：异福

酰胺注射液中组分稳定时间：利福平约为28个月，异烟肼约为18个月，吡嗪酰胺约为23个月。结论：异福酰胺注射液稳定

时间约为18个月。

关键词 高效液相色谱法；异福酰胺注射液；稳定性

中图分类号：R944．1+l 文献标识码：A 文章编号：1008J049x(2009)1l—1592北

Inspec廿蚰蚰Stabib蚵of m加npicin，boIli北试and P)，MziIl锄ide sodium Injecti佃
Chen JiIlgj∞(WulI粕Medical TreatlIlent Center，Wuh粕430023，Clli眦)；Xue Daq咖(Hllbei UIIivers畸of Traditional Cllin船e Medi·
ciIIe)

ABS田良ACT Objective：To exploIe tlle stability of m唧picin，i∞r血zid粕d p)，razin锄ide in 80dium injection．Method：11he cla8si-

cal∽celerate·既perimen协ti∞w酗啮ed．-11le chmmato弘甲hic colu砌w鹳Hype聃il C1。col啪n，tlle Inobile ph鹊e w∞metII锄ol—phos-

ph砒e bu艉r solution(p}14．50)(70：30)跚d metll蚰ol-phosphate bu如r∞luti∞(pH3．O)(8：92)，the now mte w嬲lIIll·min_。，de．

tecti、伧wavelengths we聆砒340咖瓶d 286砌．R瞄llIt：The steady time of rif如picin，i∞Ili越id，粕d pyr扬n锄ide’啪twer町-eight

montIls，eig}lte吼m佣幽B蛐d tw即哆-three montlls in sa凼啪injec6∞，瑚pectively．C蚰d岫i咂：The steady time 0f耐抽叩icin，i∞Ilia-
zid曲d pyr昵in“de∞dium injection is eight唧months．
KEY WoRDS HPLC；硒fampicin i∞Ili北id锄d p，忧in锄ide sodi啪injection；Stabilit)r

结核病是严重危害人类健康的慢性传染性疾病，目前

多采用联合用药，利福平、异烟肼和吡嗪酰胺的组合口服剂

已问世多年，但无组合介入注射剂产品。异福酰胺注射液是

含高浓度利福平、异烟肼和吡嗪酰胺的复方抗结核药物，对

结核杆菌有较强的杀菌作用⋯。我院开展了全身抗结核药

物治疗的同时，配合局部介入异福酰胺注射液的治疗，其疗

程短，不良反应少，取得较好的临床疗效拉J。本文对该注射

液的稳定性进行考察。

1仪器与试药

Lc一6A高效液相色谱仪(日本岛津)，超级恒温水浴锅

(重庆科技仪器厂)，Me№r AE260电子天平(瑞士梅特勒)，

利福平(批号：130496．200702，中国药品生物制品检定所)、

异烟肼(批号：100578．20040l，中国药品生物制品检定所)、

吡嗪酰胺对照品(批号：100178．2004JD3，中国药品生物制品

检定所)；异福酰胺注射液(批号：080528，由武汉市医疗救治

中心提供)；甲醇为色谱纯；磷酸二氢钠、磷酸氢二钠、磷酸均

为分析纯。

2方法与结果

2．1 异福酰胺注射液的处方与制备

2．1．1处方【21利福平249，异烟肼169，吡嗪酰胺509，氯化

钠79，磷酸二氢钠39，磷酸氢二钠69，丙二醇400Inl，加二次

纯化水至1000rIll。

2．1．2制备方法 将磷酸二氢钠39，磷酸氢二钠69，溶解

于1000IIll纯化水中，测pH6—7。取新配制的磷酸盐溶液

500Inl煮沸，加入吡嗪酰胺使溶解，将利福平加丙二醇400Inl

搅拌溶解后，加入至煮沸的吡嗪酰胺溶液中，最后加入异烟

作者简介：陈靖赜，男，学士，主管药师，主要从事医院药学工作。1H：13886088066 E·-nail：cjze@163．嗍
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3讨论

3．1 大黄的主要化学成分有蒽醌类化合物；蒽醌类成分主

要为大黄素、大黄酚等具有导滞通便，利水通淋，舒肝利胆，

泻火解毒，祛瘀消微，止血，止吐，止痛等功效。故本研究用

高效液相色谱法测定制剂中大黄素、大黄酚的含量，以控制

药品的质量。

3．2参照《中国药典》2005年版一部u1大黄素、大黄酚在

254啪处有较好的吸收度。用不同的流动相甲醇·水(80：

7：炙92

20)、甲醇一0．1％磷酸(70：30)、甲醇一O．1％磷酸(85：15)

进行试验，结果发现用流动相甲醇一0．1％磷酸(85：15)时主

峰的分离度，理论塔板数，拖尾因子等参数均符合要求。
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