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摘要 目的  建立泛硫乙胺颗粒的质量标准 ∀方法  用高效液相色谱法测定泛硫乙胺颗粒中泛硫乙胺的含量 色谱柱为 ≤

流动相为 醇 2水 Β 流速 # 检测波长为 ∂ ∀用薄层色谱法检查有关物质 以硅胶 为薄层吸附

剂 水饱和的丁酮溶液为展开剂 碘蒸气为显色剂 ∀结果  泛硫乙胺在 ∗ Λ # ν 范围内线性关系良好 ρ

日内精密度 ≥⁄为 ν ∀薄层图谱斑点清晰 空白无干扰 检测限为 Λ ∀ 批样品泛硫乙胺的含量为

标示量的 ∗ 有关物质均小于 ∀结论  方法准确 !重现性好 可用于该品的质量控制 ∀
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  泛硫乙胺 为 Ρ , Ρ 2双 Ν2泛酰基 2 2氨乙

基 二硫化物 又名潘特生 有促进血脂正常代谢 !抑制过氧

化脂质形成和血小板聚集以及防止胆固醇在血管壁沉积等

作用 ≈ 具有较大的临床使用价值 日本药局方 版已有收

载 ∀泛硫乙胺颗粒是我院药物研究所在其胶囊的基础上研

制而成 为控制药品质量 保证临床用药的安全有效 建立了

用高效液相色谱法测定泛硫乙胺颗粒的含量 !用薄层色谱法

检查有关物质的方法 ∀方法专属性强 !准确 !重现 可用于该

品的质量控制 ∀

1  仪器与试药

美国 • ×∞ ≥高效液相色谱仪 泵 紫外检测

器 色谱工作站 浙江大学 泛硫乙胺对照品 由杭州

鑫富药业有限公司提供 批号为 含量为 泛

硫乙胺颗粒 由本所制剂室提供 试制品 规格为 Β

包 甲醇为色谱纯 水为重蒸水 其他试剂均为分析纯 ∀

2  含量测定

2 1  色谱条件及系统适用性试验

色谱柱 ⁄ ≤ Λ ≅ 室温 流

动相 甲醇 2水 Β 流速为 # 理论板数以

泛硫乙胺计算为 ∂检测波长为 进样 Λ

外标法定量 ∀

2 2  溶液的制备

2 2 1  对照品溶液的制备  精密称取泛硫乙胺适量 用流

动相配制成浓度为 # 的溶液 ∀

2 2 2  供试品溶液的制备  精密称取颗粒适量 约相当主

药 置 量瓶中 加入流动相至近刻度 摇匀 超

声 冷却至室温 用流动相稀释至刻度 摇匀 Λ

微孔滤膜滤过 ∀

2 2 3  阴性样品溶液的制备  按处方配比 制备不含泛硫

乙胺的阴性样品 然后按供试品溶液方法制备 ∀

2 3  专属性  精密吸取阴性样品溶液 Λ 注入液相色谱

仪测定 结果空白辅料不干扰主峰积分 ∀见图 ∀

2 4  线性关系及范围  取对照品溶液 种浓度 相当于供

试品溶液浓度的 至 按本实验色谱方法分析 以
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峰面积对浓度 # 作回归处理 回归方程和相关系

数如下

  ψ . ≅ . ≅ ξ  ρ

结果表明泛硫乙胺在 ∗ Λ # 浓度范围内呈

良好线性关系 ∀

2 5  仪器精密度及溶液的稳定性  按上述色谱条件 精密

吸取对照品溶液 Λ 重复进样 次 峰面积值的 ≥⁄为

∀按所拟定的方法 同一供试品溶液分别于

进样测定 内峰面积值稳定 ≥⁄为 ∀

2 6  日内 !日间精密度试验  取同批样品称取 份 按样品

测定方法于同一日内分别制备溶液 进样测定得含量的日内

精密度 另取 份样品在不同的 日分别制备溶液 进样测

定得含量的日间精密度 ∀结果 日内平均含量为

≥⁄为 日间平均含量为 ≥⁄为 ∀

2 7  样品测定  按所拟定的方法测定了 批样品的含量

结果见表 色谱图见图 ∀

表 1  样品测定结果

Ταβ 1  ⁄ ∏

样品批号 标示量 有关物质

图 1  阴性样品 与样品 ° ≤图

泛硫乙胺

Φιγ 1  ° ≤ ∏ √

∏

3  有关物质检查

3 1  薄层条件  薄层板为含 羧甲基纤维素钠的硅胶

板 以水饱和的丁酮溶液为展开剂 饱和 展开 !取

出 !晾干 !置碘蒸气中显色 ∀

3 2  溶液的制备

3 2 1  供试品溶液的制备  精密称取颗粒适量 用无水乙

醇溶解并定量稀释制成每 中含 的供试品溶液

离心 取上清液作为供试品溶液 ∀

3 2 2  对照溶液的制备  将供试品溶液用无水乙醇稀释

倍 ψ 制成 含 的对照溶液 ∀

3 2 3  阴性样品溶液的制备  按处方配比 制备不含泛硫

乙胺的阴性样品 然后照供试品溶液方法制备 ∀

3 3  专属性  精密吸取阴性样品溶液 Λ 依法点样 展

开 显色 ∀结果表明 辅料在薄层板上不出现斑点 未见

干扰 ∀

3 4  检测限  取供试品溶液逐级稀释后点样于硅胶 板

上 测得检出限为 Λ ∀

3 5  样品检测结果  精密吸取供试品溶液和对照溶液各

Λ 分别点于同一薄层板上 按所拟定的方法测定了 批样

品的含量 结果见表 ∀

4  讨论

4 1  本法未作回收率试验 因本品原料药为黏稠状胶体 难

以在规定范围内称取较为准确的量 若取用配制好的溶液加

入辅料进行试验 无法准确体现回收率 ∀

4 2  本品原料药质量标准采用薄层色谱法检查有关物质

参照日本药局方 ∀本品一开始也用该法 依法采用水为溶

剂 展开后 主斑点呈条状 无法分离杂质 后考虑到本品辅

料比例大 易溶于水而不易溶于乙醇 故将溶剂水改为无水

乙醇 获得满意的结果 ∀

∞ƒ∞ ∞ ≤∞≥
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摘要 目的  研究溶血率测定法在鱼腥草注射液再评价中的应用 为提高鱼腥草注射液质量标准提供参考 ∀方法  参照药品

包装材料国家标准中的溶血率测定方法 对 家厂家生产的 批样品进行溶血率测定 并进行比较 ∀结果  结果 批样品的

溶血率分别为 和 一批样品的溶血率为 其余 批样品的溶血率均小于 重现性良好 ∀结论  溶血率测定方

法可用于鱼腥草注射液的质量控制 ∀
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