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表 � 四逆散 口服液样品测定结果 �� 一 ��

批号 点样量 �闪 � 芍药贰含量年 � �

����
, ���曰一匕���曰

��五��
���

⋯
�任月寸力吮
‘
任月性������今�,�

药学实践 杂志 � � �  年第 �� 卷第 � 期

板上
,

分别点 � 个同量的芍药贰对照品点
,

其

测定结果
�
� 一 � � � �

�

�
,

� �  一 �
�

�� �

�三 �稳定性试验 依上法操作取得清晰

斑点后
,

在薄层板上覆盖同样大小玻璃板
,

四

周用胶布固定
,

每隔 �� � � 测定斑点面积分

值
,

结果表明在 �� 内稳定性好
,

峰面积分值

几乎无变化
,

� �  � �
�

� � �

�四 �样品测定 精密量取四逆散 口服液

�� � �
,

用旋转蒸发器浓缩至 � 一 � � �
,

加无水

醇 �� � �
,

振摇
,

静置
,

过滤
。

滤液浓缩约 � � �
,

再同法提取 � 遍
,

浓缩至略干
,

用无水醇洗至

�� �容量瓶中
,

稀释至刻度
。

置冰箱 �约 � � �

� � � 后
,

精取 �
�

�� �
,

置 �� �容量瓶中
,

加无

� � � � � �

� � � �� �

� � � � � �

� � � � � �

� � � � � �

水醇至刻度
,

混匀
,

作为供试品溶液
,

以微量

毛细管分别吸取对照品
,

供试品溶液各 �川
,

点于同一硅胶 � 板上
,

依法测定 �外标一点

法 �
,

结果见表 �
。

�五 � 回 收 率试验 精密称取适量芍药贰

表 � 芍药戒加样回 收 率试验结果 �� 一 ��

加入量年� � 样品含量印� � 测得量年� � 回收率 � � � 又士 � � � � � � � � � �
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� �
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�

� �

�
�

� �

�
�

� �

�
�

� �

�
�

� �

�
�

� �

对照品
,

加入已知芍药贰含量的样品中
,

按供

试品溶液制备项下操作
,

制得样品溶液
。

同

前点样
,

层析
,

扫描
,

测定
,

结果见表 �
。

三
、

讨论 本实验提取芍药贰的方法
,

简

便易行
,

免去了有机溶剂反复萃取
〔’〕及上氧

化铝柱
、

洗脱剂洗脱
〔� 〕

之繁锁
。

分离效果好
,

结果准确满意
,

适合复方制剂中的芍药贰的

定量分析
。
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伤湿止痛膏中阿托品的含量测定

许铁峰 高晶辉 左 杨
�

�解放军第 � � � 医院药剂科 锦州 � � � � � � �

伤湿止痛膏中含有多种活性成分
,

是临

床较常用的一种贴膏剂
。

主要用于风湿性关

节
、

肌肉疼痛及扭伤等
。

对其中活性成分之一

阿托品
,

药典规定用薄层层析的方法定性检

出 �
本实验采用染料比色法进行含量测定

。

结

果表 明阿托 品浓度在 �� �� � �  � � � � �一 ��

� � �� � � � � � 范围内染料 比色 法的线性关系

良好
,

回 归 方 程 为 � 一 一 �
�

� � �� 刊 �

�
�

� � �△�
, � 一 �

�

� � ��
,

平 均 回收 率 为 �� �
�

�

�
,

从而为伤湿止痛膏 中阿托品的定量提供



� � � � � � ��
� 一� �  � � � � �、� � � � � �  � �� � � �

� � � � �� � � � �
�

� � �   ! � �
�

�

了一种可靠的方法
。

一
、

药品
、

试剂与仪器

伤湿止痛膏 沈阳管城制药厂
。

硫酸阿托 品 中国医药公司上海药品

采购站
。

乙醇
、

氯仿
、

丙酮 均为分析纯
。

� � � � �
一

� � 分光光度计 日本岛津
。

二
、

方法可行性研究

以氯仿
一

乙醇
一

丙酮
一

氨水 ���
�

��
�

��
�

�� 为展开剂用 � �� 法将伤湿止痛膏中阿托

品和其它成分分离
,

分别用 �� � �� � �
�

� 的醋

酸
一

醋酸钠缓冲液洗脱
。

洗脱液置预先精密加

入 � � � �
� � �� � 的分液漏斗中

,

加澳甲酚绿试

液 �
�

�� �
,

振 摇 提 取 �� 飞��
,

静 置 分 层
。

取

� � �  
。

液层在 � � � 一 � � �� � 范围内以氯仿为

空白测吸收度
,

绘制吸收曲线
,

如 图 � 所示
。

由图可见
,

伤湿止痛膏 中除阿托品以外

的其它成分在 � � � � � 一 �� �� � � 范 围内吸收

度小且近于一条直线
,

故在 � �� � � 与 � � � � �

处用双波长法可有效消除其它成分对阿托

�
�

� �

品测定的干扰
。

三
、

标准曲线绘制

精密配制下 列浓度的硫酸 阿托品溶液

�溶剂 为 � � �
�

� 醋酸
一

钠缓冲液 �
� �

�

� � � �
,

�
�

� � � �
,

�
�

� � � �
,

�
�

� � � �
,

�
�

� � � �
,

�
·

�� �� �� � � � �
。

分别取 � �� �照 �二 � 项下

的 方 法
,

自
“

置 预 先 精 密 加 入

� � � �
� � � � �⋯ ⋯

”

起 操 作
。

在 � � �� � 与

� � �� � 处以氯仿为空白分别测其吸收度
。

浓

度
一

吸收度呈线性关系
,

回归方程为
�

�  一 6
.
4 X 1 0 一 ‘+ 0

.

2 3 1 △A
. r = 0

.
9 9 9 1

四
、

回收率试验

精密称取硫酸阿托品
,

配制水溶液使其

浓度在线性关系范围以内
。

分别取配就水溶

液 10 m l
.
照 (二 )项下的方法

,

自
“

置预先精密

加入 C H C 1
3lom l的⋯

”

起操作
,

在 4O 5n m 与

42Onm 处以氯仿为空白分别测其吸收度
,

将

△ A 代入 回 归方 程计 算
,

平均 回 收 率 为

101
.
1%

,

结果见表 1
; 加样回收率为 10 1

.
3

%
,

结果见表 2
。

取伤湿止痛膏 1 片
,

加 50 m lp H 6
.
o 的醋

酸
一

醋酸钠 缓冲液浸泡 24 小时
。

取浸泡液

IOm l照 (二 )项下的方法
,

自
“

置预先精密加

0
.
0 9

0
.
0 7 表 1 硫酸阿托品 回 收率实验结果

0
.
05

编号
回收率

(% )

0
.
03

0
.
01

一
-一- - ‘~ - 门,

4 0 0 4 1 0 4 2 0 4 3 0 入(n m )

图 1 伤湿止 痛膏中阿托品 及其它成分

的吸 收 曲 线
l 阿托品 n 除卜

,

lJ 托 品以 外的其它成分

投入量

(m g/m l)

0
.
03047

0
.
01764

0
.
01013

0
.
00875

0
.
00568

测得量

(m g/m l)

0
.
03106

0
.
01773

0
.
01005

0
.
00891

0
.
00581

101
.
9

100
.
5

99
.
2

101
.
8

102
.
3

表 2 硫酸阿托品 加样回收率实验结 果

投入量(
n、g / m l ) 投 入前(m g /m l) 投入后 (m g /m l) 测得值(m g/m l) 加样回收率(% )

0
.
01043

0
.
00761

0
.
00484

0
.
00236

0
.
00238

0
.
00237

0
.
01290

0
.
00997

0
.
00736

0
.
0105 1

0
.
00759

0
.
00499

101
.
1

99
.
7

103
.
1



表 3 伤湿止痛膏中阿托品的含量测定
’与将

药学实践杂志 1995 年第 13 卷第 4 期

入 C H C 1
310m l的⋯

”

起操作
,

在 40 5n m

42On m 处以氯 仿为空 白测其 吸收度 A
。

△A 代入回方归程
,

结果见表 3
。

六
、

讨论

样品编号

阿托品含量(m g /片) 0
.
1 1 8 0

.
1 1 7 0

.
1 2 0 0

.
1 1 8 0

.
1 1 9

1
.

按药典定性检出阿托品的方法
,

阿托

品含量为 0
.
065 m g / 片即可检出

。

而本实验

结果表明
,

每片伤湿止痛膏含阿托品的量在

0
.
118m g 左右

,

大大高于 0
.
o6 5m g

,

因此很

有必要对阿托 品定量 以利于伤湿止痛膏的

质量控制
。

2

.

本法操作简单
,

重复性好
,

可用于伤

二

伤湿止痛膏中阿托品含量 以硫酸阿托品计

湿止痛膏生产过程及成品质控
。
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镇脑宁胶囊引起水肿 1例

靳 星 李复发 王 慧

(解放军第 151 医院 安阳 45 50 00)

镇脑宁胶囊是近年来推出的治疗血管神

经性头痛的新药
,

其说明书上指明该药
“

由 9

种天然药物配方组成
” 。

有关其不 良反应至

今未见文献
,

现将所见 1例报道如下
。

病例 患者女性
,

52 岁
,

1 9 9 4 年 12 月

21 日因头痛发作服用镇脑宁胶囊 (中国通化

东宝药业股份有限公司生产
,

批号 9406 24) 4

粒
,

每 日 3 次
。

第 3 日晨发现面部及四肢水

肿
,

进而波及全身
,

第 4 日来医院就诊
。

检查
:

心肺功能正常
;
体温

、

脉搏
、

血压均正常 ;肾功

能检查 (一 )
。

疑为服用镇脑宁胶囊所致
,

嘱

停服该药
,

于停药 5天后患者水肿症状消失
,

其间未采取任何治疗措施
。

5 周后
,

患者再次

服用镇脑宁胶囊
,

剂量同前
,

第 3 天又 出现面

部及四肢水肿症状
,

停药后症状自行缓解
。

讨论 患者有血管神经性头痛史 20 年
,

长期服用索米痛片
,

此次服药期间未曾服用

索米痛片
,

患者以往也未见水肿现象发生
。

第

1次用镇脑宁水肿愈后
,

间隔 5 周第 2 次用

药后又出现相同水肿症状
,

停药后又 自行消

失
,

故证实此症确因服用镇脑宁胶囊所致
,

值

得在其他用药病例继续观察
。


