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　　替加氟又名喃氟啶,为氟尿嘧啶的衍生物, 在体

内经肝脏活化逐渐转变为氟尿嘧啶而起抗肿瘤作

用。临床上主要用于治疗消化道肿瘤如胃癌、结肠

癌、直肠癌和胰腺癌,也可用于治疗乳腺癌、支气管

肺癌和肝癌等。替加氟及其片剂为中国药典收载品

种,其鉴别方法为一般的化学反应和紫外光谱鉴别,

其中化学鉴别方法操作繁琐, 需缓缓灼烧至完全炭

化并使用挥发性、毒害性强的溴试液,未收载红外光

谱法鉴别,显然不够专属。红外光谱是有机化合物的

重要特征之一,具有高度的专属性和特异性,在药品

检验中,是鉴别有机药品的重要方法。

为了控制产品质量,快速有效地鉴别替加氟及

其片剂,本文研究了替加氟及其片剂的红外光谱鉴

别方法。

1. 仪器、试药与药品

1. 1 仪器　AVAT AR-370傅立叶红外分光光

度计, EZ-OMNIC6. 1a 工作站。

1. 2 试药　溴化钾为色谱纯 ( M er ck 公司提

供) ,无水乙醇为分析纯,水为蒸馏水。

1. 3 药品　替加氟片样品分别来源于上海华联

制药有限公司(规格 50mg ,批号 030305)、福州海王

福药制药有限公司(规格 50mg ,批号 030902) ;替加

氟原料(含量 98. 3% )由上海华联制药有限公司提

供。

2. 方法与结果

2. 1 替加氟片样品的制备

根据替加氟在甲醇、丙醇或氯仿中溶解, 在水或

乙醇中略溶的溶解性能, 选择以乙醇作溶剂重结晶

的方法。

取替加氟片 5片, 研细,转移至50ml锥形瓶中,

加无水乙醇 20m l,水浴中加热使替加氟溶解,过滤,

滤液置蒸发皿中, 水浴上蒸发浓缩,冷却使结晶析

出,用 3号垂熔玻沙漏斗滤过,结晶用少量无水乙醇

洗涤, 105℃干燥至恒重, 即得。

2. 2 重结晶样品的含量测定

取上述重结晶样品, 按《中国药典》2000年版二

部替加氟的含量测定方法依法测定, 结果含量分别

为 99. 5%(批号 030305)、99. 3%(批号 030902) , 符

合红外光谱测定的要求。

2. 3 替加氟原料及其片剂的红外光谱图测定

取上述重结晶样品, 溴化钾压片依法测定红外

光谱。另取替加氟原料同法测定, 结果见图 1。

图 1　红外光吸收图谱

1. 替加氟原料　2. 替加氟片
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　　从试验结果可以看出,替加氟片与替加氟原料

的红外光谱图一致,并与国家药典委员会颁布的《药

品红外光谱集》第二卷( 2000)中的替加氟标准光谱

图(见图 2)一致[ 3] , 可以作为替加氟原料及其片剂

的鉴别方法之一。

3. 讨论

图 2　替加氟标准红外光图谱

　　3. 1药典中的替加氟原料和片剂均未采用红外

光谱进行鉴别,鉴于红外光谱的专属性,建议药典今

后增订本品的红外光谱鉴别, 以便更有效地鉴定伪

劣药品。

3. 2 红外光谱用于制剂的鉴别时,应明确规定

供试品的处理方法,如处理后辅料无干扰, 则可直接

与原料药的标准光谱进行比对, 如辅料仍存在不同

程度的干扰, 则可参照原料药的标准光谱在指纹区

内选择 3～5个辅料无干扰的待测成分的特征吸收

峰,列出他们的波数位置作为鉴别的依据
[ 4]
。替加氟

片中的辅料含量约占 50% ,通过过滤和重结晶操作

可以除去绝大部分辅料,因此辅料不干扰替加氟片

的红外光谱测定, 根据新版药典附录规定
[ 4]
,可以直

接与标准光谱图进行比较。

3. 3 曾选用水作溶剂重结晶,但溶液粘稠,过滤

十分困难,经比较甲醇、乙醇、丙酮以及氯仿, 以乙醇

作溶剂重结晶效果最好。

3. 4 本法操作简便, 测定快速,结果准确。试验

结果显示,上述 2个厂家生产的替加氟片,采用本法

作红外光谱鉴别,结果基本一致。

3. 5 采用傅立叶红外分光光度计测定, 无需制

备溴化钾空白片,但必须使用高纯度的溴化钾压片。
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葛根素注射液细菌内毒素检查法的研究

朱正兵 　张　辉 ( 海口康力元制药有限公司　海口 570216　 海南省药品检验所　海口 570102)

摘要　目的: 考察葛根素注射液细菌内毒素的检查方法。方法:凝胶法鲎试验。结果: 我公司生产的六批葛根素注射液及浙江

康恩贝制药有限公司生产的一批葛根素注射液在经 40 倍稀释后( 1. 25mg / ml)对细菌内毒素检查没有干扰作用。结论:葛根素

注射液的细菌内毒素限值可定为 0. 75EU / mg (或 37. 5EU / ml)。日常细菌内毒素检查时可将样品稀释至 40 倍( 1. 25mg / ml以

下) ,以消除干扰。

关键词　细菌内毒素; 葛根素注射液;凝胶法鲎试验

Study of Bacterial Endotoxins Test for Puerarin Injection

Zhu Zhengbing 　Zhang Hui ( H aikou K ang l iyuan P harm Co. , L td. , H aikou 570216; H ainan P rov incial Insti tut e f or Drug

Cont rol , H aikou 570102)

Abstract　Objective: T o inspect the met hods of bacterial endo tox ins test fo r Puer ar in Inject ion. Methods: Gel-colt technique of

limulus tests.Results: A fter 40 t imes of dilution( 1. 25mg / ml) , the six batches o f Puerar in Injection fr om our company and one

batch of Puerar in Injection from Zhejiang Kang enbei Pharm Co . , Lt d. don t int erfer e w ith t he test fo r bacter ial endoto x ins.
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