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按白消安计为
。

阴性对照色谱图在白消安峰

位置无假阳性峰
。

结果

线性 关 系考察 取 白消安对照品约 川 精

密称定
,

置 量瓶中
,

加流动相溶解并稀释至刻

度
,

作为对照品溶液
。

精密吸取
、 、 、

和 林

进样
,

记录峰面积
,

取其对数与对照品的浓度进行回

归
,

得
, 。

结果 白消

安在 一 剔 范围内呈 良好的线性关系
。

精密度试验 精密量取 项下的对照品溶

液重复进 次
,

每次 林
,

测得 值为
。

稳定性试验 同一样品 批号 溶

液
,

分别放置
, 、 、 、

精密称取 林 进样
,

测

得 值为
二

专属性试验 取 项下的溶液些许
,

分别加

盐酸溶液
,

氢氧化钠溶液
、

双氧

水破坏和 ℃水浴
。

依法操作
,

分别精密吸收
林 进样

。

结果
,

主峰 与降解峰分离效果很好
,

该

方法专属性好
回收率试验 精密称取 已知 白消安含量的样

品 扎仁号 份
,

分别加人 白消安对照品适

量
,

按 项下方法制备样品溶液
,

进行测定
。

见

表

表 白消安分析方法回收率试验 。 二

样品含量 。 对照品加人量 测得量 】、只 回收率 平均回收率
,护勺尸、一、、,、︼

呢气气

⋯
嘀

气、甘,、亡飞气︸一、

样品 的含量测 定 精密吸取对照品溶液
、

和 闪 进样
,

取峰面积的对数和溶液浓度回归
,

计

算标准曲线 精密吸取样品溶液 林
,

进样
,

取峰

面积的对数
,

按标准曲线计算溶液的浓度及样品含

量
,

即得
〔。

结果 见表

表 白消安片的含量测定结果 标示里

批 号 , 工 一 药典法

】

】
、

】 】

例
,

最后确定以水 乙睛 二 作流动相
。

一 法在应用中出现的准确度差 线

性关系不好的问题
,

在本实验 中并未出现
。

笔者认

为原因主要有两方面 ①实验仪器 本实验中的高效

液相仪为自动进样型的
,

可以基本消除进样误差 蒸

发光散射检测器为法国迪马公司生产的
,

性能较佳

色谱柱为日本岛津公司生产的
。

②色谱条件 在该

色谱条件下
,

白消安的峰形很好 理论塔板数为
,

对测定很有帮助
。

由于药典法 滴定法 专属性差
,

笔者考虑可

以用此方法进行制剂的含量测定
。

讨论

样品溶 剂的选择 由于 白消安在丙酮 中溶解

度大
,

所以在样品溶液制备时用的是丙酮
。

虽然不

是用流动相制备的
,

但在测定中无影响
。

流动相的选择 通过改变乙睛
、

水和甲醇的比
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。

方法 使用配
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,
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,
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,
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过外标法计算残留溶剂的含量
。

结果 异丙基安替比林



蛋一 于 《 , 】 ,

中有乙 醇检 出
。

乙 醇的线性 范 围 一 林岁 厂 ,

甲醇的线性 范围
,

一 林岁
二 ,

丙酮的线性范围 一 林岁 厂 二 定量限 乙醇
、

甲醇均为 卜岁
,

丙

酮 为
,

林留 平均回收率甲醇为 二 , 二 ,

乙 醇为
, 二 ,

丙

酮为
, 二 。

结论 本方 法 简便
、

灵敏度高
、

重 复性好
,

结 果准确
,

可 用 于异丙 基安替

比林原料药中有机溶剂残留量的侧定
。
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异丙基安替比林为解热镇痛药
。

在异丙基安替

比林生产过程中使用了甲醇
、

乙醇和丙酮等有机溶

剂
,

由于甲醇和丙酮属于二类溶剂
,

毒性较大
,

故有

必要对它们的含量进行测定
。

笔者使用配置有顶空

进样器的气相色谱仪‘’一
·

对异丙基安替比林中残留

的甲醇
、

乙醇
、

丙酮进行测定
,

方法灵敏可靠
,

重复性

好
,

结果准确
,

适用于异丙基安替 比林中残留甲醇
、

乙醇
、

丙酮的测定
。

检测 器温度 ℃ 进样温度 ℃ 载气 氮

气
,

载气流 速 仃
,

氢气
,

空气

灯
。

由外标法计算结果
。

自动顶空进样器

条件为 炉温 ℃
,

针温 ℃
,

传输线温度 ℃

加热时间
,

加压时间
,

进样体积
。

方法和结果

仪器与试剂

仪 器 气相色谱仪

自动顶空进样器
。

试 剂 无水 甲醇 天津市四友生物 医学技术

有限公司
、

乙醇 济南试剂总厂
、

丙酮 山东省化

五研究院
、

山东省化工研究院
、

超纯水

由新华制药厂提供 异丙基安替比林样品 新华

制 药 厂
,

批 号

】

色谱条件

色谱 柱 一 毛细管色谱柱
,

膜厚 林
,

固定液 氰丙 基 苯基

二 甲基聚硅氧烷 柱温 ℃保持
,

然后

以 ℃ 升温 至 ℃并保持 检测器

溶液的配制

空 白溶液 移取 水
、

于

顶空瓶中
,

密封
。

标 准溶 液 精密量取 无 水 甲醇
、

乙醇
、

丙酮

置于 己加入少量超纯水的 容量

瓶中
,

再加人超纯水至刻度
,

摇匀得溶液
。

将 液

用超纯水稀释 倍得溶液
。

取 液 于

顶空瓶中
,

加人
,

密封
。

同法制得

个系列标准溶液
。

样品配制 精密称取样品 于

顶空瓶中
,

加人 溶解
,

然后加 人

水
,

密封
。

依次将 个标准溶液
、

空 白溶液
、

样品溶液

放人顶空进样器中
,

在 ℃下平衡
。

系统适应性 实验 在上述色谱条件下
,

取 个
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标准溶液连续进样
,

记录色谱图
,

计算得甲醇
、

乙醇
、

丙酮 种溶剂的 分别为
, , ‘

相邻两峰间的分离度 分别为
, , 。

图 异丙基安替比林残留溶剂顶空气相色谱图
一 对照液 一 样品液 一 溶剂空 白 一 甲醇 一 乙醇 一 丙酮

线性关 系实验 取 项下配制的标准溶

液 以超纯水稀释成一系列浓度的线性测试液 甲

醇的 浓 度 依 次 为
、 、 , 、 、 、

、 、 、 、

卜酬 乙醇的

浓度 依 次 为
、 、 、 、 、 、

、 、 、 、

卜 丙酮的

浓度依 次 为
、 、 、 、 、 、

、 、 、 、

林
,

然后

各取 于 顶空瓶中
,

分别各加人
,

密封后 在 ℃恒 温平衡
。

分别进样
,

记录色谱图
。

以峰面积 对溶液浓度

进行线性回归
,

甲醇
、

乙醇
、

丙酮的线性 回归方程分

别为 ,‘ , ,

, 一 相关系数

分别为
, ,

线性范围分

别 为 甲 醇 一 林留
,

乙 醇
林酬

,

丙酮 一 林岁
。

回 收率测定 分别取 项下配制的标准

溶液 液
、 、

于 容量瓶中
,

用超

纯水稀释至刻度
,

得溶液
、

溶液
、

溶液
。

取溶液
、

溶液
、

溶液 各 于 顶空瓶中
,

各加

人 异丙基安替比林样品和
,

密封
。

再按照样品的制备方法制备 份样 品
,

作为空 白
。

以上溶液依次放人 自动顶空进样器 中
,

在 ℃下平

衡 后进样
,

分别记录空 白
、

溶液
、

溶液
、

溶

液 的色谱图 以系统适应性试验项下标准为对照
,

取其中甲醇
、

乙醇
、

丙酮 的量和峰面积
,

计算加样品

的溶液
、

溶液
、

溶液 的回收率
,

甲醇
、

乙醇
、

丙酮

的回收率分别为
, , 。

检测 限及 定量 限 配制含 甲醇 林留
、

乙醇 卜酬
、

丙酮 林扩 的水溶液
,

移取

于 顶空瓶中
,

加人
,

密封后

于 ℃烘
,

取 气体顶空进样
,

记录色谱

图
。

色谱图中甲醇的峰高约为基线噪音的 倍
,

乙醇的峰高约为基线噪音的 倍
,

丙酮峰高约为

基线噪音的 倍
。

则甲醇的检测限为 林岁
,

乙 醇 的检 测 限 为 卜扩
,

丙 酮 的检测 限 为

卜
,

相当于样品中的含量为
、 、

。

配制含 甲醇 卜岁
、

乙醇 林舒
、

丙酮

卜盯 的水溶液移取 于 顶空瓶中
,

加人
,

密封后于 ℃烘
,

取 气

体顶空进样
,

记录色谱图
。

色谱图中甲醇的峰高约

为基线噪音 的 倍
,

乙醇的峰高约为基线噪音的

倍
,

丙酮的峰高约为基线噪音的 倍
。

则

甲醇 的 定 量 限 为 林岁
,

乙 醇 的 定 量 限 为

林群
,

丙酮的定量限为 卜群
,

相当于样品

中的含量为
、 、 。

样品 的测定 利用上述色谱条件对 批异丙

基安替比林样品进行残留溶剂的测定
,

结果见表
。

表 样品中残留溶剂的测定结果

批 号 甲醇
, 、 乙醇 丙酮

未检出

未检出

未检出

未检出

未检出

未检出

未检出

未检出

未检出

未检出

‘

计算残留溶剂

残留溶剂 ,
,、 标

标 样

式中 样 样品色谱图中对应溶剂的出峰面积
标、

标准色谱图中对应溶剂的出峰面积
样 样品中各组份的称样量
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得到脂质体包裹的冬虫夏草组血清 及
一 的阴转率分别为 和

,

显著高

于非脂质体冬虫 夏草组
,

分别为 和

尸均

不 良反 应 虫草腹 腔 注射 的急性
,
为

,

小鼠中毒症状是先抑制后兴奋
,

随后 因

痉挛和呼吸抑制而死亡 病理学检查还发现虫草有

增高翠丸指数和生殖作用
。

未见有其他不 良反应的

报道
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一
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‘

结语
」

张燕军 人参皂自 , 和苦参碱对 一 细胞周期和

含量的流式细胞仪研究 〔 〕陕西 中医
, ,

比

刀倩 血清药理学方法研究探索仁了 中药药理 与临床
,

,

蒋水光
,

李认 朽
,

金桂花 中药提取物治疗慢性 乙 型肝 炎的

研究仁 〕四川中医
, ,

王传力
,

李春雨
,

毕国春
,

等 氧化苦参碱 与 。 一 干扰素治疗

慢性乙肝疗效对比 「
,

人民军医
, ,

李 藏
,

马丽娜
,

刘 娅
,

等
,

博尔泰力 苦参素 治疗慢性乙

型肝炎临床疗效观察 「了 宁夏 医 学 杂志
, ,

沈映君 中药药理学 〔 飞 人民卫生出版社
,

仲 英 左春旭
,

李风琴
,

等 叶 卜珠化学成分及其抗乙肝病

毒活性的研究 〔 〕中国中药杂志
, ,

李 华 影响叶 下珠对乙 刑肝炎病毒疗效的因素探 讨仁 」

中草药
, ,

州 附

王 艳 猪等多糖 与喃氟咬伍用对小鼠抗肿瘤及 免疫功能

的影响仁 〕中成药
,

李 众新 猪等多糖
、

乙 型肝炎病毒
、

卡介苗对外周 单个核细

胞免疫活性的影响仁州 中华内利杂志
, 】

,

张昌菊 猪等多糖和硒诱导 细胞的研究〔 中国实验

临床免疫学杂志
, ,

陈炎生
,

周庭雄
,

左建华 猪等多糖与重组 干扰素治疗慢性

乙肝对比观察仁 〕时珍国医国药
, 、

陈
一

卓鹏 罗群超
,

猪等多糖胶囊治疗慢性乙肝 例近期疗

效观察 临床荟萃
, ,

刘秀珍 猪等多糖注射液治疗 乙 型肝炎 例临床观察

仁 山东医药
, ,

陈 汇 冬虫夏草提取物对肿瘤患 者的免疫促进作川仁 〕
、

国外伏学
·

药学分册
,

沈 敏 冬虫夏草多糖及脂质体包理冬虫夏草多糖对小 鼠

淋巴细胞表 面分子的影响 「二 上 海 免疫 学杂志
, ,

甘建和
,

朱 翔
,

赵 坤条
,

等 人工虫草治疗慢性乙型月炎

例临床观察 」苏州医学院学报
, ,

邱德凯
,

曾德凯
,

沈 敏 冬虫夏草 多糖脂质体治疗慢性乙

型肝炎的研究 「〕中华消化杂志
,

一 引
, 一

收稿 日期 一 一
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洲听

四网

叫

刁飞」,
‘月

勺一
尸一一、

目前
,

世界各个国家都投人 了大量的人力
、

物力

和财力来进行筛选抗 的药物
。

中医药作为我

国的特色所在
,

对中药治疗 乙肝的研究工作已取得

了一定的成绩
,

试验室中抗乙 肝病毒效果 良好的药

物层出不穷
,

大体有以下几个特点 ①对乙肝病毒有

效的中药种类繁多
,

疗效明显
,

恢复肝功较快 ②复

方制剂疗效比单方应用效果要好
、

且副作用小 ③与

西药相比
,

价格低廉
。

相信不久 的将来会取得更大

的突破 但就 目前的药物来看
,

还存在一些问题 ①

多数用于临床的药物近期疗效 比远期疗效要好很

多 ②多数临床药物的剂型 为注射液
,

剂型较单一

③治疗乙肝药物的疗程较长 ④疗效不够满意 ⑤价

格多较昂贵
。

随着生物技术的迅速发展并与祖国医

药 日益紧密结合
,

以最佳疗效
、

最短疗程和最便宜用

药为目的
,

我们定会在中药领域开发出更多抗乙肝

病毒药物
,

筛选出最有效的单体
,

最佳的药物配伍
,

最适的药物剂量
,

充分发挥中医药的优势
,

找出一条

治疗乙肝的新途径
。
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讨论

中国药典 年版残留溶剂 的测定采用填充

柱
,

用溶液法直接进样匡
,

灵敏度较低 本方法采

用顶空进样技术
,

对溶液中的残 留溶剂具有富集作

用
,

能够提高检测灵敏度
,

且操作简便
、

重复性好
,

结

果准确可靠
,

适用于异丙基安替比林原料药中有机

溶剂残留量的测定
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