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衰 1 方法的回收率和精密度结 . 衰 2

批号

样品测定结 . (n ~ 3)

加加人 t (g ))) 测得 t (创创 回收率 (% ))) 平均回收率(% )))

000
.

0 5 0 4 999 0
.

0 5 0 1 111 9 9
.

2 555 9 9
.

9 8士 0
.

6 333

00000
.

0 5 0 7 111 1 0 0
.

4 444 R S D 二 0
.

6 3 %%%

00000
.

0 5 0 1 999 9 9
.

4 11111

000
.

1 2 6 111 0
.

1 2 6 555 1 0 0
.

3 22222

00000
.

1 2 5 666 9 9
.

6 00000

00000 1 2 5 333 9 9
.

3 77777

一一一 0 1 5 0 999 9 9
.

8 00000

000
.

1 5 1 222 0
.

1 5 2 666 1 0 0
.

9 33333

00000 1 5 2 333 1 0 0
.

7 33333

药品来源 本法 硫醉汞盐分光光度法

药厂 1

药厂 2

药厂 3

药厂 4

药厂 4

2 0 0 1 0 4 0 9

0 10 5 0 1

2 0 0 1 0 2 0 1

2 0 0 10 3 1 1

2 0 0 10 3 10

9 5
.

2 士 0
.

5 %

1 0 2
.

4 士 0
.

4 %

9 4
.

4 士 0
.

5 %

1 0 7
·

4 士 0
.

5 %

1 0 6
·

5 士 0
.

6 %

9 5
.

6 士 0
.

7 %

1 0 3
.

0 士 0
.

5 %

9 4
.

8 士 0
.

9 %

1 0 6
·

8 士 0
.

6 %

1 0 6
.

1 士 0
.

4 %

七
、

讨 论

量瓶中
,

加流动相稀释至刻度
,

摇匀
,

即得
。

分别取

1 2 5 0 “g / m l 对照品溶液与上述样品溶液进样
,

外标

法测定
。

结果如表 2
。

由于青霉素 V 钾在 2 5 4 n m 波长处的紫外吸收

系数较小
,

故样 品溶液的浓度较高
,

易造成前沿峰
,

选择 1 2 5 0拌g / m l 的浓 度
,

进样 2 0拜l
,

或 2 5 0 0 拜g / m l

的浓度
,

进样 1 0川
,

效果较好
。

六
、

稳定性考察
参 考 文 献

按照样 品测定项下方法
,

对同一样品溶液在 7

小时内每隔 l 小时进行测定
,

青霉素 V 钾的峰面积

无明显变化
。

R S D = 1
.
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M e th o d s :
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.
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,
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,
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, 3 5 0 , 5
.

7 5 )
.
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s ta n -

d
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.

R e s u lts : T h
e e a
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,
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.
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1 0
.
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, r = 0

.
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T h e a v e r a g e r e e o v e r y w a s 9 9
·
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,
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.
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小儿泻速停颗粒鉴别方法研究

薛纯盛 王孟 良 肖 健

(河南省新乡市药品检验所 新乡 4 5 3 0 0 0)

摘要 小 儿泻速停颖杜原质全标准 中鉴别项 多为颜 色反应
,

结 果不 易,.J 断
,

专属性差
。

本文 中

采用薄层 色语法
,

用 对照 药材地娜苹
,

儿 茶和对照 品没食子酸
,

儿茶素
,

芍药普作对照 分别对其 中的

地娜草
,

儿茶
,

白芍进行鉴别
。

结果表明本方 法德定
,

重现性好
,

专属性强
,

用 于其质童控制可得到 良

好的 效果
。

关 健词 小 儿泻速停颗 杜 ;
薄层 色讲法

; 鉴别 ; 地饰苹
; 儿茶

; 白芍
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小儿泻速停颗粒是卫生部药标准新药转正标准

第五册收载品种
,

功能清热利湿
,

健脾止泻
,

解痉止

痛
。

原质量标准中的鉴别方法多为颜色反应
,

分离不

完全
,

干扰因素多
,

专属性差
,

结果不易判断
。

因此
,

我们做了进一步的研究性试验
。

针对处方中的主要

药物地锦草
、

儿茶
、

白芍分别用 薄层 色谱法 予以鉴

别
,

取得了 良好的效果
。

取 样 品 10 9
,

加 氯

仿
一

甲醇(1
:
1 )SOn ll

,

超

声处理 15 分钟
,

滤过
,

滤液浓缩 至 sm l
,

作为

供试液
。

取缺儿茶阴性

对 照样 品 1 09
,

同法 制

成阴性对照供试液
。

取

儿茶对照药材 0
.

59
,

加

: : : : : : ,

.

⋯⋯
一

、

试剂
、

对照品及样品

本实验所用试剂均为分析纯
。

硅胶 G :

青岛海洋

化工厂
。

薄层板
:

10 只 1 0c m
。

对照品
:
(1) 没食子酸

:

化学试剂 (分析纯 )
。

(2)

儿茶素
:

S IG MA C H EM JC A I
,

C()
。

〔3 )芍药昔 呼
,

国药 品生物制 品检定所
,

批号 07 3 5
一

9 7 1。
。

对照药

材
:

地锦草
、

儿茶本所鉴定为《中国药典 》2 0 0。年版

品种
。

小儿泻速停颗粒样品
:

河南省百泉制药厂生产
;

批号
: 9 8 0 4 1 7

、

9 7 0 5 0 9
、

9 8 0 5 0 2
、

9 8 0 5 0 3
、

9 8 0 4 2 1
。

阴性对照样品
:

缺地锦草
、

缺儿茶
、

缺 白芍三种

阴性对照样品由河南省百泉制药厂制备
。

二
、

实验方法与结果

氯仿
一

甲醇 (l
;
1) 溶液

l

Zo n ll
,

超声处理 1 5 分钟
,

滤过
,

滤液浓缩至约 sn 飞l
,

作为对照药材溶液 ;取儿茶素对照品
,

加甲醇
一

氯仿

( 1
:
1 )制成每 lm l含 ln 飞g 的溶液

,

作为对 照品溶

液
。

吸取样品供试液
、

阴性对照样品供试液
、

对照药

材液及对照 品溶液各 3 111
,

分别点 于同一以梭 甲基

纤维素钠为粘合剂的硅胶 G 薄层板上
。

以氯仿
一

甲

醇
一

甲酸(8
: 1

.

5 : 。
.

1 5 )为展开剂
,

展开
,

取 出
,

晾

干
。

喷 5 %对 二 甲胺基 苯 甲醛 乙 醇液 (临用前取

10 ml
,

加高氯酸 2 滴)
,

1 00
‘

C加热至斑点清晰
。

样品

供试液色谱中
,

与对照药材色谱和对照品色谱相应

位置上
,

均显相 同颜色的斑点
。

阴性对照样品色谱相

应位置上无对应的斑点
。

结果见图 2
。

一
(三 )白芍的鉴别

按《中国药典 》2 。。o 年版一部附录薄层色谱法

规定条件
,

依法操作
,

进行如下实验
。

室温
:

28 C
,

相

对湿度
:

78 %
,

展开距离
: ,

.

oc m
。

(一 )地锦草的鉴别

取样 品 1 5 9
,

加甲醇
一

水 (1
: 1 ) 6 o r

nl
,

超声 处理

3 0 分钟
,

滤过
,

滤液浓缩至约 Zo n l l
,

加水 l o n l
l

,

稀硫

酸 In ll
,

回流 1 小 时
,

用醋酸 乙醋 提取 艺 次
,

每次

3 Om l
,

合并醋酸乙醋提取液
,

浓缩至 Zm l
,

作为样 品

供试液
。

取缺地锦草阴性对照样品 1 59
,

同法制备成

阴性对照供试液
。

取地锦草对照药材 59 ,

加水提取

两次
,

每次 lo o m l
,

15 分钟
,

合并提取液
,

浓缩至于
,

同法制成对照药材溶液
。

取没食子酸对照品
,

加甲醇

制成每 lm l含 lo m g 的溶液作为对照品溶液
。

取对

照品溶液 1川
,

其它三种溶液各 51. 1
,

分别点 于同一

含 。
.

5 %氢氧化钠的梭甲基纤维素钠溶液为粘合剂

的硅胶 G 薄层 板上
,

以 甲苯 (水饱和 ) 甲酸乙 酌
一

甲

酸 (5
: 生 :

扮为展开剂
,

展开
,

取出
,

晾
一

「
。

喷 5写三

氯化铝乙醉液
,

试气熏 3 分钟
,

样品供试液色谱中
,

与对照药材色谱和对照 品色谱相应位置上
,

均显相

同颜色的斑点
; 阴性对照样品色谱中相应位置上

,

无

对应的斑点
。

结果见图 1
。

(二 )儿茶的鉴别

.

⋯⋯饰 针
与

取缺白芍阴性对照

样品 10 9
,

按 2
·

2 项 中

样品供试液制备方法制

备阴性对照供试液
。

取

芍药昔对 照品
,

加 甲醇

制成每 lm l含 lm g 的

溶液
,

作为对照品溶液
。

吸取 2
·

艺项下的样品

供试液
、

阴性对照样品供试液及对 照品溶液各 5 1, I
,

分别点于同一以梭甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 G

薄层板上
。

以氯仿
一

甲醇
一

醋酸 乙醋 (8
: 4 :

l) 为展开

剂
,

另槽加人 等体积的浓氨试液
,

饱和 15 分钟
,

展

开
,

取出
,

晾干
。

喷 5%香草醛硫酸液
,

1 00
‘

C 加热至

斑点清晰
。

样品供试液

色谱中
,

在与对照 品色

谱相应 位置 上
,

显相 同

颜色的斑 点
; 阴性对 照

样 品色谱 相应位置上
,

无对应的斑点
。

结果见

图 3
。

S
,

地 锦 草 对 照药

材
。

S :

没食 子酸对照品
。

S 」

儿茶对照药材
。

S 、儿茶素对 }!代品
。

:亏

5 :

芍药仆对照
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品
。

SO
L

缺地锦草阴性对照样品
。

5
0 :

缺儿茶阴性对照

样品
。

5
0 3

缺 白芍阴性对照样品
。

l
、

9 8 0 4 1 7 批样品
。

2
、

9 7 0 5 0 9 批样 品
。

3
、

9 8 0 5 0 2 批样品
。

4
、

9 8 0 5 0 3 批样

品
。

5
、

9 8 0 4 0 2 批样品
。

三
、

讨论与小结

处方中主药地锦草文献川记载主要成分为可水

解棣质和没食子酸
,

其叶中含量达 1 2
.

8 9 %
。

杖质水

解后生成没食子酸
;其它几味中药中此成分含是低

微
,

通过对显色剂的筛选
,

本文中的方法突 出反映了

地锦草中揉质水解后生成的没食子酸
,

通过其 阴性

对照试验得到了验证
。

儿茶中主要含缩合棣质和儿茶素
,

综合文献
〔” ’」

中记载的检查儿茶药材中儿茶素的方法
,

利用对照

药材和对照品来鉴别本制剂中的药材儿茶
。

原药品标准中的芍药昔虽然用薄层 方法鉴别
,

但其方法干扰组分多
,

显色剂效果差 ; 在 3
·

3 的方

法中通过对提取方法和显色剂的改进
,

色谱中的干

扰组分减少
,

主斑点清晰度明显增加
,

效果更好
。

结果表明
:

在不同温度
、

湿度下 多次试验
,

三种

方法均有 良好的重现性和稳定性
。

阴性对照试验表

明了良好的专属性
。

上述三种方法用于鉴别小儿泻

速停颗粒中的地锦草
、

儿茶
、

白芍 比原药品标准
〔‘〕中

方法专属性强
,

稳定性好
,

准确度高
,

作为小儿泻速

停颗粒质量控制的方法是可行的
。
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皮炎平软膏的快速鉴别

李 莉
戈1)

张连 成¹ 吴 颖 卿

摘要 本 文对皮炎平软青 R T C 的显色剂与提取方法进行 了改进
,

操作简便
,

结果准确
。

关健词 皮炎平软音 ; 显 色剂 ; 提取方法

皮炎平软膏是常用的外用消炎药
,

近年来
,

该药

品 出现假药现象屡禁不止
。

现有药品标准 ( 以下称原

法 ) 〔, 」

中
,

采用 R T C 方法鉴别皮炎平软青中醋酸地

江
‘

齐齐哈尔 d一药枪所 一6 1 ( ), ) 6

区
,

黑河市药检所 ! 6 1 0 ( }。

塞米松与薄荷脑两种有效成份
,

其缺点 主要有两方

面
,

一是显色剂配制繁琐 ; 二是提取方法的重现性较

差
。

鉴于此
,

我们用硫酸替代原法中的两种显色剂四

氮哩蓝试液与香草醛硫酸试液
,

并改进 了提取方法
,

结果较原法专属性强
,

准确度高
,

操作简便
。


