
入氯仿一起加热回流, 使得有效成分解离出后立即

被提取,提高了提取的完全性。

3. 3 展开剂选择时曾比较了石油醚( 60~ 90 )-甲

酸乙酯-甲酸( 15 5 1)的上层溶液[ 2]和苯-醋酸乙酯-

冰醋酸( 15 5 0. 3) [ 3, 4]两种展开剂, 前者对大黄酚有

良好的分离效果,而对大黄素则较差,后者展开剂对

大黄素的分离效果明显优于前者, 故选用了后者作

为展开剂。
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摘要 目的:在现有基础上,改进马应龙麝香痔疮膏的质量标准。方法:对处方中的珍珠进行显微鉴别, 对人

工牛黄进行薄层鉴别,对处方中的冰片进行气相色谱含量测定。结果: 平均回收率 101. 7% , RSD 0. 92%。

结论:方法简便、快速、灵敏度高、重现性好,可作为马应龙麝香痔疮膏质量标准项目。
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Improvement on quality standard of musk hemorrhoids ointment
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ABSTRACT Objective: To improve t he quality standard of musk hemor rhoids ointment on the present basis. Methods: The micro-

scopical ident ification of pearl and TLC of artificial bezoar were carried out. The content of borneol w as determined by GC. Result:The

average recover y was 101. 7% . RSD was 0. 92% . Conclusion:T he met hods are simple, rapid, sensitive and good reproducibility. It is

suggest ed that they be used for quality control of musk hemorrhoids ointment.
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马应龙麝香痔疮膏由武汉马应龙药业集团有限

公司生产,原质量标准收载于原部颁标准中药成方

制剂第十六册[ 1] ,为了保证药品疗效, 更加科学有效

地控制产品质量,我们对质量标准进行了研究改进。

改进后的标准增加了珍珠和人工牛黄的鉴别项以及

冰片的含量测定。

1 仪器和试药

3420型气相色谱仪 (北京分析仪器厂)采用氢

火焰离子检测器,超声波发生器(上海超声波仪器分

析厂)。冰片、胆酸、猪去氧胆酸对照品均为中国生

物制品检定所提供, 萘、环己烷、氯仿、95%乙醇等溶

剂均为分析纯。

2 质量控制

2. 1 珍珠的显微特征 珍珠是生药粉末, 由于基

质的影响, 取样品直接装片难以观察, 故加氯仿搅

拌,使基质溶解,静置,取沉淀部分装片观察, 珍珠的

显微特征清晰可见。经与药材粉末比较, 以氯仿长

时间( 24h)处理,结果对粉末特征无改变。

2. 2 人工牛黄薄层层析[ 3] 参照原卫生部批准的

龙珠软膏试行标准 中人工牛黄鉴别项制定。

2. 2. 1 对照溶液的制备 取胆酸和猪去氧胆酸对

照品,加 95%乙醇制成每 1mL 中各含 0. 5mg 的混

合溶液,作为对照品溶液。

2. 2. 2 供试液的制备 取样品约 19g, 加乙醇

20mL, 置水浴上加热至本品呈熔融状, 搅拌约

5min,在冰浴上冷却片刻,取出, 滤过,取滤液置水浴
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上蒸干,残渣加乙醇 1mL 使溶解, 作为供试液。

2. 2. 3 阴性对照溶液的制备 取无人工牛黄的阴

性对照样品约 10g ,照供试液的制备方法, 制备阴性

对照溶液。

2. 2. 4 层析条件及显色 选用硅胶 G薄层板, 以

乙酸乙酯-正己烷-醋酸-甲醇( 32 6 1 1 )为展开

剂,展开后, 晾干, 以 10% 磷钼酸乙醇溶液喷雾显

色,在日光下观察,显蓝色斑点,结果见图 1。

图 1 薄层色谱图

1- 对照品(胆酸、猪去氧胆酸) ; 2- 样品(马应龙麝香痔疮膏) ;

3- 人工牛黄; 4- 空白样品(不含人工牛黄)

3 含量测定

3. 1 色谱条件[ 2, 4] 固定液为 10% 的 PEG -

20M, 101白色担体,柱为 2m 3mm 不锈钢柱,柱温

115 ,载气 ( N2 ) 流速为 30mL/ min, 氢气流速为

30mL/ min, 空气流速为 300mL/ min, 量程 10, 衰减

2,纸速 2mm/ m in。在此条件下, 冰片的两种成分龙

脑和异龙脑以及内标物萘可得到分离(见图 2) ,这 3

个峰的前后两对峰的分离度分别为 1. 72和 1. 50,以

萘峰计算理论塔板数为 3 100。

图 2 冰片的气相色谱图

1- 龙脑; 2- 异龙脑; 3- 萘(内标)

3. 2 线性试验

3. 2. 1 标准液的配制 取冰片对照品 0. 25g, 置

25mL 量瓶中,用环己烷溶解并稀释至刻度,摇匀。

3. 2. 2 内标液的配制 取萘 0. 5g, 置 25mL 量瓶

中,用环己烷溶解并稀释至刻度,摇匀。

3. 2. 3 线性试验 分别精密量取标准液 2. 0、3. 0、

4. 0、5. 0、6. 0 mL 置 10mL 量瓶中,各精密加入内标

液2. 0mL, 用环己烷稀释至刻度,摇匀,分别取 1 L

注入气相色谱仪进行测定。以冰片的峰面积与内标

峰面积之比( Y)与相应的浓度作线性回归, 回归方

程为 Y = 0. 781 6X - 0. 019 2( n= 5, r = 0. 999 7)。

3. 3 稳定性试验 取批号为 021047 的马应龙麝

香痔疮膏约 1g, 精密称定, 置 50mL 烧杯中,精密加

入内标溶液 2mL,加环己烷 8mL,超声处理约 5min,

离心,过滤,弃去初滤液, 取续滤液 1. 0 L 注入气相

色谱仪,同一续滤液在不同时间测定含量,结果见表

1。

表 1 稳定性试验结果

时间点( h) 含量( % ) 平均含量( % ) R SD ( % )

0 4. 33

0. 25 4. 25

0. 5 4. 24 4. 29 0. 90

2 4. 29

4 4. 33

7 4. 30

3. 4 重复性试验 取批号为 021047 的马应龙麝

香痔疮膏, 按 3. 3项下方法处理,重复 6次取样测定

含量,结果见表 2。

表 2 重复性试验结果

序号 含量( % ) 平均含量( % ) R SD ( % )

1 4. 27

2 4. 19

3 4. 25 4. 22 0. 79

4 4. 22

5 4. 19

6 4. 20

3. 5 回收试验 取含冰片 42. 2mg/ g 的样品 1g,

精密称定, 再精密加入适量的冰片对照品,按 3. 3项

下方法处理,结果见表 3。

表 3 冰片回收率结果

加入量

( mg)

测得量

( mg)

回收率

( % )
平均回收率( % ) R SD ( % )

40. 3 41. 0 101. 7

39. 2 40. 2 102. 6

58. 0 59. 5 102. 6 101. 7 0. 92

58. 7 58. 8 100. 2

72. 8 74. 2 101. 9

77. 0 77. 8 101. 0

3. 6 含量测定 取批号为 021047、021048、021102

的三批样品,按 3. 3项下方法处理,分别测定马应龙

麝香痔疮膏中冰片的含量, 结果为 4. 22%、4. 46%、

4. 38%。

4 讨论

马应龙麝香痔疮膏处方中冰片的比例为

4 5% ,由于在制作及贮藏过程中冰片易升华导致含

量损失,因此将含量下限定位于投料量的 75%, 即
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绝对含量不低于 3. 4%。
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中国药典 2000年版(二部)中规定替硝唑注射

液要求用氯化钠调节等渗
[ 1]

, 但在其含量测定的内

容中却没有标明氯化钠的测定方法,给药品检验工

作带来不便。我们参照 氯化钠注射液 中氯化钠含

量测定的方法[ 2]确定了实验室内部标准, 对替硝唑

注射液中氯化钠含量进行检测, 取得了较为准确的

结果。其检测方法如下:

1 药品与试剂

氯化钠(基准) (天津市化学试剂研究所, 批号为

20010206) ,替硝唑(江苏省盐城第六制药厂, 批号为

20020109) ,硝酸银、糊精等其他试剂皆为分析纯。

2 方法

2. 1 替硝唑注射液中氯化钠的含量测定 依法[ 1]

精密量取本品 10mL,加水 40mL、2%糊精溶液 5mL

与荧光黄指示液 5~ 8滴,用硝酸银滴定液( 0 1mol/

L)滴定。每 1mL 硝酸银滴定液( 0. 1mol/ L)相当于

5. 844mg 的 NaCl。

2. 2 回收率试验 分别精密称定干燥至恒重的基

准氯化钠 2. 25g 与减压干燥至恒重的替硝唑样品

0. 5g 共 5份,分别加入 250mL 容量瓶中,加水溶解

至刻度。依法测定, 氯化钠的平均回收率为

100 02% , RSD= 0. 25%, n = 5。结果见表 1。

3 样品测定

精密量取样品 10mL, 加水 40mL、2%糊精溶液

5mL 与荧光黄指示液 5~ 8 滴, 用硝酸银滴定液

( 0 1mol/ L )滴定。每 1mL 硝酸银滴定液( 0 1mol/

L)相当于 5 844mg 的 NaCl。所制备的成品为每

250mL 替硝唑注射液中含氯化钠 2. 25g, 共测定 5

批样品,结果见表 2。

表 1 氯化钠回收率试验结果

加入量( g) 测得量( g) 回收率( % ) 平均回收率( % ) RSD ( % )

2. 239 1 2. 2455 100. 29

2. 235 6 2. 235 3 99. 99

2. 247 7 2. 239 7 99. 64 100. 02 0. 25

2. 252 2 2. 257 2 100. 22

2. 250 5 2. 249 9 99. 97

表 2 样品的测定结果

批号 标示量( % )

20020522 99. 91

20020424 99. 25

20020423 100. 91

20020422 98. 94

20020421 97. 60

4 讨论

结果表明,替硝唑注射液中替硝唑基本上不干

扰氯化钠的含量测定, 且本法回收率 100. 02%,

RSD= 0. 25%, 方法精确, 适合于测定替硝唑注射

液中的氯化钠含量。

药典为国家的药品基本法典, 在药品生产中有

着极为重要的地位, 其含量测定项目应完整地反映

药品质量的检测标准, 这样才能保障药品的安全性

和有效性。
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