
薄层板上覆盖同样大小的玻璃板 周围用胶带固定 扫

描测定 波长 Κ≥ Κ 结果见表 ∀

表 2  样品中盐酸麻黄碱含量 #包 ν

批  号 盐酸麻黄碱含量 ΡΣ∆ 批  号 盐酸麻黄碱含量 ΡΣ∆

4  小  结

4 1  麻黄碱的薄层色谱分离以文献≈ 方法居多 而其

薄层扫描含量测定报道≈ ∗ 也以氨水碱化的展开剂为

主 实验证明 氨水碱化的展开剂在分离晾干后 薄层

板上还会残留氨 残留氨能与茚三酮反应产生红色背

景 干扰麻黄碱的测定 改用氢氧化钠铺制的碱性板可

克服上述缺点 具有简便 !重现性好 !精密度高的优点

批次样品含量测定结果显示 各批次含量较为稳定

为小儿清热止咳颗粒的质量控制提供了有效的方法 ∀

4 2  由于苦杏仁苷为水溶性成分 采用甲醇 !乙醇提

取点样 提取液中干扰成分多 苦杏仁苷斑点难以分

开 经多次反复实验 采用 ⁄ 型大孔吸附树脂对供试

品溶液进行预处理 苦杏仁苷斑点经分离清晰可见 黄

芩薄层色谱鉴别重现性好 我们对样品在不同温度 !湿

度条件下考察 经近 余批次样品鉴别 均能检出与

对照品相同的斑点 ∀
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气相色谱法测定苏冰贴剂中冰片的含量

林  宏 天津 天津儿童医院

  苏冰贴剂是以冰片为主药 配以苏合香经加工制

成的贴剂 每片内含冰片 具有芳香开窍 理气

止痛之功 治疗冠心病 !心绞痛疗效显著 ∀方中苏合香

因产地来源不同所含有机酸的种类与数量不同 含量

限度难以掌握 ∀根据冰片特性 采用气相色谱法进行

分析 取得很好效果 ∀

1  实验部分

1 1  仪器与试剂

日本岛津 ≤2 气相色谱仪 乙酸乙酯 优级纯

正十七烷 色谱纯 冰片对照品 中国药品生物制品检

定所 ∀

1 2  色谱条件

色谱柱 ≅ 玻璃柱 检测器 氢焰离子化检

测器 担体 酸洗白色担体 ∗ 目 固定液

二乙二醇丁二酸酯 柱温 ε 气化室温 ε

载气 高纯氮 流速 氢气 空气

∀

1 3  标准溶液的配制

1 3 1  精称约 冰片对照品 置 量瓶中以乙

酸乙酯定容 制成冰片标准溶液 ∀

1 3 2  内标溶液的配制  精称约 正十七烷 置

量瓶中以乙酸乙酯定容 作为内标溶液 ∀

1 3 3  标准曲线的绘制  分别精密吸取上述冰片标

准溶液 和 置 量瓶中 加乙

酸乙酯至刻度摇匀 然后各取 Λ 进样 绘制工作曲线

冰片含量在 ∗ Λ Λ 之间时积分值与峰面积成正

比 其回归方程为 Ψ Ξ ( Ξ 为冰片含

量) ,相关系数 ρ . ( ν ) ∀

1 3 4  校正因子的测定  取上述内标液和对照品溶

液各 和 Λ 分别进样 测得平均校正因子 φ

∀

1 3 5  样品含量测定  取 片样品剪成 ≅

的小块 置于 具塞锥形瓶中 精密加入乙酸乙酯

加塞摇动片刻 放置过夜 作为供试品溶液 ∀

精密移取供试品溶液 和内标液 混匀

备用 ∀取上述混合液约 置 离心管内以

速度离心 取上清液 Λ 进样 ∀
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图 1  样品的气相色谱图

溶剂峰 内标峰 异龙脑 龙脑

1 4  回收率试验

取未加冰片的样品 片 按样品溶液的制备方法

制成供试液 然后精密加入一定量的冰片标准品 按样

品测定方法测定冰片含量 计算其回收率 结果见表 ∀

表 1  回收率测定结果

编  号 投入量 # 测得量 # 回收率

           

平均回收率为   ≤∂

1 5  精密度实验

测定冰片对照品溶液 次 进样次数 和

的峰面积 Λ∂ 分别为

和 ∀经统计学处理 ξ ? σ

≤ ∂ ∀

1 6  批样品含量测定

采用上述方法测定 批苏冰贴剂样品 结果见表

∀

表 2  样品含量测定结果

批  号 峰面积 Λ∂ 冰片含量 Λ #Λ 相当于标示量

2  讨  论

2 1  冰片的气相色谱分析报道较多 但贴剂的检测鲜

有报道 ∀另外采用内标法测定龙脑与异龙脑保留时间

间隔较短 分离度虽达到要求但图谱显示分离效果不

理想 采用本法测定龙脑与异龙脑保留时间相差

左右 分离效果满意 ∀

2 2  常用固定液 ∂2 聚乙二醇等经试验效果不理

想 我们采用 ∗ 的二乙二醇丁二酸酯作固定

液 同时在 ∗ ε 之间筛选适宜的柱温和气化室

温 发现柱温 ε 气化室温 ε 时峰不脱尾 分离

较好 但分离度不理想 保留时间短 ∀于是采用 的

二乙二醇丁二酸酯取得很好分离效果 一次色谱过程

在 之内完成 简便快捷 适合生产需要 便于控制

产品质量 ∀冰片含量在 ∗ Λ Λ 范围内峰面积与积

分值呈良好线性关系 符合分析要求 ∀

收稿日期

#不良反应#

氯芬待因复方片引起重度皮疹 1例

姜静岩 张家口 解放军第 医院

  患者男 岁 ∀因类风湿四肢疼痛难忍 经数年治

疗没有好转 来我院门诊骨科就诊 ∀给予口服本院自

制剂风湿丸 日 氯芬待因复方片 山西太原晋阳制

药厂 商品名 舒尔芬 批号 片 日口服 ∀

后 开始皮肤瘙痒潮红 继而四肢出现红色皮疹 眼结

膜充血水肿 面部可见散在的水疱 有的已溃破 ∀皮疹

部位高于周围皮肤 ∀患者停服风湿丸并加服扑尔敏片

日口服 维生素 ≤ 片 日口服 葡萄糖

酸钙片 日口服 皮疹未见好转 且仍有新皮疹出

现 ∀停服氯芬待因复方片后 皮疹渐消退 一星期后

继续服用风湿丸 皮疹并未出现 ∀故考虑为氯芬待因

复方片所致不良反应 ∀

讨论 氯芬待因复方片是由双氯芬酸钠和磷酸可

待因组合成的复方制剂 具有明显的镇痛效果 临床上

适用于术后疼痛 !癌痛 !骨科疼痛 !神经痛等 一般无不

良反应 双氯芬酸钠主要代谢物为 2羟双氯芬酸 !磷酸

可待因大部分转化为可待因2 2葡萄糖醛酸其不良反应

主要为胃肠道症状 引起重度皮疹者不多见 ∀

收稿日期
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