
药学实践杂志 年第 卷第 期

样品测 定 对本院配制的 批复方强的松龙

滴鼻液进行测定
,

操作步骤 精密量取本品 王 无
,

置

量瓶中
,

加无水乙 醇至刻度
,

摇匀
,

静置
,

精取稀释液上清液
,

置 量瓶中
,

加无水乙

醇至 刻 度
,

摇 匀
,

以 无 水 乙 醇 作 参 比
,

在 波 长
,

处测定吸收度
,

代人公式 及

回归方程
,

计算二组分含量
。

结果见表
。

表 样 品测定结果 标示量
, 二

样品号 醋酸泼尼松龙 马来酸氯苯那敏

不
。

由上述实验得知
,

吸收度 比 。
、

在一定浓度

范围内与浓度无关
,

通过 入, ,

入 的选择
,

只要满足

。
· ,

之厂 灵』
,

犷 之厂 ‘
,

就

可达到满意的测定结果
。

由于本法以吸收度 比替代吸收系数
,

不需要昂

贵的仪器
,

一般医院均可测定
。

本品辅料梭甲基纤维素钠无紫外吸收
,

测定时

经无水乙醇稀释后即析出
,

只要稍静置 即可取

上清液
,

对测定结果无影响
。
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制剂中各组分在其特定波长处的吸收值比替代吸收
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,
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,

然后按单组分分析方

法计算
,

消除了双波长法
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带

来的误差
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反相高效液相色谱法测定复方鼻用软膏中磺胺喀咤含量

吴 洪文
,

吴 敏 广西医科大学第四附属医院
,

广西 柳州

摘要 目的 建立 复方 鼻用软膏中磺胺嚓咤的含量 测 定方 法
。

方法 反相高效液相法
,

日本岛津
一

一

柱  ! 火 ,

国产 保护柱
,

流 动相 甲醇
一

水
一

冰醋酸 一
,

检测 波长
,

流速
。

结果 在 一 卜 范 围 内成线性关 系
, 二  一 , ,

平均 回

收率为 土 ,

为
。

结论 本方法简单
、

准确
、

快速
,

可用 于本制 剂磺胺喀咤的快速定量分

析
。

关键词 反相 高效液相 色谱法 磺胺喷咤 复方鼻用软膏
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复方鼻用软膏是我院配制的院内软膏制剂
,

临

床用于治疗鼻炎
,

白凡士林为基质
,

其中含磺胺嚓咤

3%
,

由于配制时不易混匀
,

使制剂质量不易控制
,

中

国药典
上‘〕用永停滴定法测定磺胺嚓绽软膏的含量

,

但该方法操作误差较大
。

笔者 以 R P
一

H P L C 法测定

复方鼻用软膏中的磺胺嚓陡含量
,

结果准确
。

现报

道如下
。

仪器与试药

日本岛津 LC
一

I O A V P 高效液相色谱仪
,

S P D

一

10
A

紫外检测 器
,

S L C

一

I O A V P 控 制器
,

L C

一

1 0 T V P 泵
,

磺

胺嘀陡对照品 (中国药品生物制品检定所 )
,

复方鼻

用软膏 (本 院制剂室配制 ), 甲醇为色谱纯
,

冰醋酸

为分析纯
,

蒸馏水为本院生产
。

2 色谱条件

色谱柱
:
日本岛津 Sh im

一

p
a e

k v P

一

o D s 柱 (25o L

x 4
.
6 )

,

国产 c 工: 保护柱
,

流动相
:
甲醇

一

水
一

冰醋 酸

(40 : 60 : 0
.
1)

,

流速
:0
.
6 m L /m in ,

柱温
:30℃

,

检测

波长
:2 70nm ,

灵敏度
:1
.
O A U FS 。

3 方法与结果

3
.
1 空 白试验 按处方配 比制成不含磺胺 嚓咤的

空 白制剂
,

按样品测定 的方法进行测试
,

结果无干

扰
。

见图 1 。

刃伪 jn) 参(
t
/m
in )

复方鼻用软膏中磺胺咄咤色谱图

A 一

对照 品
;B 一

样品 ;C
一

空 白

3
.
2 标 准 曲 线 精 密 称取 磺 胺 嚓 咤的 对 照品

0
.
140 7 9 ,

置 10 m L 的量瓶 中
,

用 3m L 稀盐酸溶解并

用甲醇稀释至刻度
,

摇匀作为储备液
。

精密量取储

备液 20
、

3 0

、

7 0

、

1 0 0

、

1 4 0

、

1 8 0

、

2 2 0 林L 分别置于 25m L

的量瓶中
,

加 甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

即得含磺胺嚓

咤 11
.
26 、

1 6 8 8

、

3 9

.

4 0

、

5 6

.

2 8

、

7 8

.

7 9

、

1 0 1

.

3 0

、

12
3

.

82 畔/m L 的对照品溶液
,

分别取 20卜L 进样
,

测

定峰面积
,

以药物浓度对峰面积进行线性 回归
,

得回

归方程
:Y = 14 4 647X 一 4 1 5 5 8

, ,
·

=

0

.

9 9 9 9

,

线性范

围 11
.
26 一 1 2 3

.
8 2 林g/ m L

。

3

.

3 精密度和重 复性试验 在上述色谱条件下取

高
、

中
、

低 3 个浓度标准液
,

在同一天 内及不同天内

分别考察方法的精密度及重现性
,

结果见表 l。

均回收率为 (100
.
2 士 1

.

5) %
,

R S D 为 1
.
4 %

,

见表 2
。

表 2 磺胺喀咤加样 回收率试验结果 (n
二
6)

样品量

( 卜g )

3 4 2 9

3 0 69

3 5 2 8

2 7 1 5

2 7 7 5

3 2 4 9

加人量

( 卜g )

2 8 14

2 8 14

2 8 14

2 8 14

2 8 14

2 8 14

测得量

( 林g )

6 2 7 5

5 94 6

6 2 72

5 4 92

5 5 16

6 2 0 9

回收率

( % )

死 士 ‘
R S D

( % ) ( %

1 0 0

,

5 2

1 0 1

.

0
7

9 8

.

9 0

9 9

.

3 3

9 8

.

6
9

1 0 2

.

4 1

1
0 0

.

2
士
1 5

表 1 精密 度与重复性试验 (
n =
6)

3
.
5 样品测定结果 精密称取样品约 0. 19

,

加 1 -

Zm L 稀盐酸于水浴 60 ℃ 溶解
,

放冷后过滤
,

收集滤

液置于 25 m L 容 量瓶 中
,

加 甲醇至 刻度
,

摇匀
,

取

20林L 进样
。

结果见表 3
。

磺胺 嚓陡浓度 (卜群m L )
R SD (% )

日 内 日 间 表 3 样 品含量测定的结果

11 26 0
.
6 1 0

.
74

56 28 0
.
45 0

.
56

10 1
.
30 0

.
52 0

.
88

批 号

030603

03042 1

030305

标示量( % )

102 、

3 3

9 5

.

9 1

9 7

.

6 2

3

.

4 回收率试验 取 已知磺胺 哦咙含量的复方鼻

膏(批号 030305 )6 份
,

每份约 0
.
19 ,

算出每份样品中

磺胺 嚓咙的量
,

加人 14 070 林群m L 的对照 品溶液

20 林L
,

照样品测定方法操作
,

计算回收率
。

结果其平

4 讨论

4
.
1 由于本制剂的基质为凡士林

,

所以 即使长时间

超声也不能使基质溶解
,

导致提取回 收率下降
,

在一
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定温度下水浴加热能使基质迅速溶解
,

且提取效果

很好
。

溶解后的基质必须放冷后才能过滤
,

以避免

基质进人滤液
,

进样时损害色谱柱
。

4

.

2 实验使用稀盐酸作为提取溶剂
,

提取完全
,

但

稀盐酸用量不宜超过 3m L
,

否则溶液的酸性太强
,

进

样时易腐蚀进样器的管路并损害色谱柱
。

4

.

3 反相高效液相色谱法测定软膏剂 中磺胺嚓陡

的含量国内文献未见报道
,

文献 〔2
1

, 〕主要 报道测定

片剂 中磺胺嚓陡的含量
,

且大多采用紫外分光光度

法
,

由于本制剂含有樟脑
、

地塞米松等成分均有紫外

吸收
,

均对紫外分光光度法的侧定造成干扰
。

用反

相高效液相色谱法测定
,

能较好的排除干扰
,

操作简

单
、

快速
,

结果准确
、

可靠
。
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黑膏药的传统制备工艺研究

刘明 乐
,

李 玲
,

李克荣(湖北襄樊市中医院
,

湖北 襄樊 44 1000 )

摘要 目的 :探讨黑 膏药的传统制备 工艺
。

方法 :结合笔者多年制备经 验及对工艺 方 面的研究
,

特别是 色拉

油的应用
、

粗料药的先煎后炸
、

炼油
“

滴 水成珠
”

新标 准
、

黑 膏药熬老 的 处理
、

几种去
“

火毒
”
方 法 的 比较及其

与人体皮肤厚薄之间 的刺激性关 系
,

以及黑膏药在临床上 的辩证加减应 用等内容均作了创 新研究
。

结果
:
上

述经验及研究有利 于提 高黑 膏药的质量
。

结论 :这些经验及研 究值得推广
。

关键词 黑膏药 ;制备 ;质量

中图分类号 :R 94 文献标识码 :A 文章编号 :10 06
一 0 1 1 1 〔2 004 )0 6 一 0 3 3 5 一

03

黑膏药以其疗效确实
,

药物 中毒的危险较少见

且用法简便
、

价廉
、

携带与贮存方便 而一直沿用至

今
。

我院从 20 世纪 60 年代就开始制备黑膏药并积

累了较丰富的经验
,

同时进行了相关方面 的工艺研

究
,

现介绍如下
:

基质原料的选择与药料的处理

L l 油的 选择 一般多选用麻油
,

用其熬炼的膏

药具有外观光亮
,

性清凉
,

药性易渗人皮肤
。

对棉籽

油
、

糠油
、

豆油
、

菜籽油
、

花生油
、

混合油亦可应用
,

但

一般较易产生泡沫
,

故炼 油时
,

锅应保 留较大空隙
,

以免溢锅
。

但桐油及动物脂肪油不宜应用
;
据我们

经验
,

棉籽油虽然理论上可熬炼
,

但操作 中用其熬制

的膏药质量不好控制
,

同时实验表明
,

对棉籽油 即使

精炼后其亮度亦最差
,

对皮肤的充血亦最差 f
’〕,

因

此建议最好不用
。

我们尝试用精制菜籽色拉油炼制

黑膏药亦获得很好效果
,

膏药质量与麻油炼制的黑

膏药相近川
,

这是 由于精制色 拉油将油 脂 中的杂

质
,

例 如蛋 白粘 液
、

游离脂肪酸
、

磷脂
、

色素等 已去
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2 丹 的处理 制备黑膏药多用铅丹
,

纯度要求

在 95 % 以上
,

若含量不足
,

则熬炼时应增加丹的用

量以补足
,

黄丹不够干时容易聚成颗粒而沉于锅底
,

则用前须炒除水分
。

1

.

3 药料处理 传统制法上药料分为粗料和细料

两类
,

有将粗料药材用水煎煮提取
,

去渣煎膏
;
或用

酒精渗流制成渗滚膏
,

再与药膏混合 ;或将处方中部

分主要药材研为细粉直接与药膏混合摊涂
〔’
飞

在药料的处理上我们进行 了新的改进并取得较

好临床效果
。 “

抗纤软肝膏
”

为我院肝病科一协定

处方制剂
,

其处方组成为
:
黄茂 30 9

、

白术 10 9
、

柴胡

10 9 、

积壳 109
、

桃仁 10 9
、

当归 1傀
、

丹参 巧g
、

莱旅子

15 9
、

赤芍 30 9
、

炮 山甲 巧g
、

醋鳖甲 巧g
、

马鞭草 巧g
、

虎杖 159 、

土元 I鲍
、

大黄 10 9
,

麻油 250鲍
,

黄丹适

量
。

外用
,

期门穴贴敷
,

2 日 l 贴
。

具有护肝软肝
、

抗肝纤维化之功效
。

主治慢性肝炎及肝硬化
。

我们

在将其制备成黑膏药时
,

在药料的提取方面设计 了

5 种制备工艺并 比较它们的疗效
。

5 种制备工艺分

别为
,

工艺 I
:
按曹春林主编 的《中药药剂学》介绍

的黑膏药传统 制法 制备叫
。

工艺 n
:
基本 同工艺

111
,

只是药料按常规煎煮 2 次
,

药渣丢弃勿再炸熬提


