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标准讨们色
。

“ ,

有关化学对照品中水分的思考

张启 明 宁保明 中国药品生物制品检定所 北京 。。

, , , 己 人 , 尸人 朋 , 。 。口 召 尸 己、 , ,

召 ,

在药物分析领域
,

随着仪器分析的广泛使用
,

必

将越来越多地使用化学对照品
。

作为一个化学对照

品 本文仅指供含量测定用对照品
,

核心问题是其

纯度以及量值的准确
,

而其中水分的存在直接影响

到量值的准确
。

对照品中千分之几的杂质 已经引起

我们的重视
,

然而
,

对于对照品中远大于千分之几的

水分却重视不够
。

本文就对照品中水分的处理谈谈

自己的思考
。

一
、

过去与现状

化学对照品使用的早期
,

特别是中药含量测定

中使用化学对照品时
,

质量标准
、

对照品的使用说明

书及标签上没有专门就对照品中水分的处理或水分

值进行标示说明
,

故实际使用时有的实验室直接使

用
,

有的实验室采用主观的干燥方法 比如减压干燥

器中室温干燥 小时等 进行处理
,

显然
,

直接影响

到对照品量值的水分
,

随意处置是不应该的
。

现行版药典及其他的国家药品标准中越来越多

地在标准正文中
,

在称取对照品前规定了干燥处理

方法
。

笔者认为
,

目前在标准的起草
、

修订与对照品

的制备
、

标化
、

供应相分离的状况下
,

这样做会有新

的问题
。

因为标准起草人规定的对照品的干燥方法

只是标准起草时的
“
一家之言

” ,

征求意见阶段不一

定能收集到所有意见
,

不一定全面考虑到将来对照

品制备
、

标化的实际情况
,

如果这种规定不很恰当或

与制备对照品部门意见相左
,

将对标准的正确执行

带来很大被动
。

比如地塞米松磷酸钠标准 中国药典

年版 规定 对照品使用前在 ℃减压干燥至

恒重后使用
,

而本品的干燥失重为 减压干燥

至恒重
,

两者结果不一致
,

约相差
。

二
、

思考与对策

在标准起草
、

修订及对照品标化分发分属不同

部门的现状条件下
,

合理可行的做法是
,

标准正文中

不再规定对照品干燥处理方法
,

起草单位 起草人

可以在起草说明中表明标准起草者的意见
、

实验研

究结果 以及标准起草实际工作中的对照品干燥处理

方法
,

作为将来国家对照品制备
、

标化时的参考
。

国家对照品使用时水分的处理方法应在标签
、

说明书或药典附录单列专栏项下表述
,

第一种方法

的困难是标签书写位置不足
,

第三种方法是 采

用的方法
,

而 目前我国实行难度较大
,

因此只有第二

种方法
,

即应在对照品使用说明书中予以规定
。

三
、

有关对照品水分的几种处理方法

不含结晶水的对照品
,

若干燥失重在

以下
,

或虽在 左右但总纯度在 以上 包

括干燥失重值或水分
,

可规定不经干燥处理直接使

用
。

有相当部分的对照品适用这一方法
。

美国药典

中亦有约 的对照品规定使用前不经干燥
。

使用前
,

在适 当条件下干燥处理
,

此为最常

用方法
,

一般与标准项下干燥失重的条件一致
。

只要

有实验证据证明在其干燥条件下 特别是 或

更高温度下干燥时 稳定
,

均可采用此法
。

美国药典

中大部分的对照品即如此处理 约占
。

作者认为
,

若发现干燥处理会对样品稳定性有

影响
,

可以实验探索温和的干燥方法
,

如降低干燥温

度
、

减压并降低干燥温度
、

直至室温减压放置若干时

间等
,

但必须保证其干燥效果与标准项下一致
。

标准项 下为水分测定的
,

使用对照品的同时

应测定水分 卡氏水分测定
。

这样必须适当增加对

照品的装样量
。

但是
,

这种方法有三个缺点
,

一是要增加对照品

的装样量
,

当某些对照品原料特别贵重时
,

尤其受到

局限 二是增加使用者的工作量 三是由于不同实验

室测定的水分值增加了对照品量值引人的误差
。

因

此
,

作者认为可以研究其他干燥条件的替代方法
,

但

必须保证其干燥效果与水分值一致
。

另外
,

若证明在

一定包装条件下贮藏时水分值不变
,

对照品标化实

验室可准确标定水分值并在使用说明书中标明
。

上述 条件均不能采用时
,

只能采用较大装



,

量
,

一部分用于测定干燥失重或水分
,

一部分供实验

测定使用
。

另外必须指 出
,

中国药典通常在干燥失重测定

时规定了干燥至恒重
。

而对照品由于量少
,

在对照品
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干燥条件中规定干燥至恒重是不现实且不必要的做

法
。

因此
,

应由对照品的研制者通过实验探索
,

确定

于燥至恒重的最短的具体时间
,

并在对照品说明书

中明确表明干燥时间即可
。

复方制剂中人工牛黄鉴定方法的改进

李 慧 ① 李淑芹① 崔桂君 ① 田 瑶 ②

一

① , ① , ① , ② ① 护 、 , 、 ‘。为 , ,、、 。
,
一

。 ,

, ② , 。 , , 己 ,

肠
、 ,

, ” 认 ,

人工牛黄川具有清心解毒
、

解热抗炎作用
,

许多

复方制剂中都含有它
。

在实际工作中我们发现
,

在不

同药品中它们检验方法有所不同
,

而且有的药品检

验中出现的结果与标准有很大的差别
,

极易误导检验

人员做出不符合规定的错误结论
,

为此
,

我们通过对

硫酸溶液浓度和体积的改变
,

使反应结果较为满意
。

一
、

实验材料

本实验所用样品来 自本所抽验
、

送验留样及部

分 自购
。

试验用试剂为分析纯
。

试验用扑热息痛
、

人工牛黄
、

金刚烷胺
、

咖啡因
,

由吉林益民堂制药有限公司提供
。

一 一

电子恒温水浴锅
。

二
、

实验方法和结果

一 标准规定方法

取样品 片 或 粒 研细
,

加氯仿 振摇
、

滤

过
,

滤液置水浴上蒸干
,

残渣加醋酸液
,

搅拌溶解
、

滤过
,

取滤液
,

加新配制的糠醛
,

硫酸溶液
,

在 ℃水浴上加

热
,

溶液显蓝绿色 应为蓝紫色
。

二 修改后实验方法

取样品 片 或 粒 研细
,

加氯仿 振摇
、

滤

过
,

滤液置水浴上蒸干
,

残渣加醋酸液
,

搅拌溶解
、

滤过
,

取滤液
,

加新配制的糠醛
,

硫酸溶液
,

在 ℃水浴 中

加热
,

溶液显蓝紫色
。

三 硫酸浓度及体积对结果的影响

表 种样品 实验 结 果

名 称 厂 家 批号 硫酸浓度 体积 颜色

新速效感冒片 吉林益 民堂制 。。 艺 绿色

药有限公司 招 灰紫色
’ 绿色
’

蓝紫色

泰克胶囊 通化茂祥制药 。。。
一 , 抢 黄绿色

有限公司 一 , 灰紫色
’

蓝绿色
’ 蓝紫色

感康 吴太集团吉林
一

绿色

感康制药有限 一 ,

灰蓝色

公司 。 , 污绿色
‘ 蓝紫色

感泰 复方氯 吉林平安行药 蓝绿色

酚烷胺片 业有限公 司 一 ,

灰紫色
‘ 蓝绿色

蓝紫色

①吉林省 四平市药品检验所 四平 。。。

②吉林省 四平市中心 医院 四平 。。

四 加热时间对实验的影响

按原标准操作
,

加热时间分别为
、 、 、 、

。分时
,

颜色分别为蓝色
、

蓝绿色
、

蓝绿色
、

绿色
、

绿

色
。

按修改后的实验条件加热 分钟为紫黄色
,

一

。分钟为蓝紫色
。

五 空 白试验

按新速效感 冒片处方配制阴性对照实验
,

按原

标准操作
,

产生淡黄色
,

按改进的方法操作颜色为黄

色
,

均无影响
。

三
、

讨论

一 由于上述四种药品处方中的人工牛黄含量

相同
,

显色反应也相同
,

故未一一列举
。

二 本实验水浴加热时间不易过长
,

一般 分

钟观察现象为宜
。

三 本实验曾对厂家提供的人工牛黄进行实


