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考察条件

表 � 稳定性考察表

样 品编号

� � �  � �  � �

室温 ��� � � � � � � 一 � �

� � ℃ ��� � � � � � � �

一 �� ℃ ��� � � � 十 � �

注
� “ 一 ”

稳定
, “ � ”

变硬
, “ � � ”

分层

� 十 � �

� 十

� 结果与讨论

�
�

� 维生素 � 是一种强还原剂
,

很容易被氧化而

影响维生素 � 乳膏的质量
,

近来作者通过文献发现

王世玲等 ��,
“〕用无热冷配制 乳膏剂基质并 取得成

功
,

该基质能否适用于维生素 � 乳膏的配制尚待进

一步研究
。

�
�

� 本实验采用紫外分光光度法测定制剂 中维生

素 � 的含量
,

该方法简便
,

可靠
,

对仪器要求低
,

适

合于中小型 医院制剂室对含维生素 � 药品的质控
。

参考文献 �

陈新谦
,

金有豫
�

新编药物学 � � 」第 �� 版
�

北京
�

人民卫生出

版社
, �� � �

� � � � 一 � � �
�

龚经纬
,

乔志俭
,

晃党校
,

等
�

紫外分 光光度法测 定复方维生

素 � 霜中维生 素 � 的含 量 【�〕
�

兰州 医 学 院学 报
,

��� �
,

��

�� �
� � �

�

王世玲
,

严 霜 冷配乳膏剂的处方设计及工艺 仁��
�

中国药

学杂志
,

�� � �
,

� � �� �
� � �  

王世玲
,

周 亮
,

马建 丽
,

等
�

用 正交实验优 选无热冷配制乳

膏剂基质及工艺条件〔�〕
�

解放军药学学报
,

� � ��
,

�� �� �
�

��
�

收稿 日期 � � � �  刁 �
一

��

�� �! 

��
�������

八、�
�����������

�
�

� 由表 气表 � 可以看 出
,

影响维生素 � 乳膏质

量水平各因素主次顺序为
� � � � � � � �

,

其中 � 具

有极显著影响
。

结合表 � 稳定性考察结果和生产实

际
,

作者将维生素 � 乳 膏工艺条件优选为 � � � � � �

� �
,

即乳化剂用量为 �
�

� �
,

在基质温度下降至 �� ℃

时加人主药维生素 �
,

以高剪切乳化 ��� �� �� � �� �方

式搅拌
,

恒温乳化�� � ��
。

�
�

� 本实验优选 的维生素 � 乳膏制备 工艺
,

经我

院制剂室放大生产
,

所得维生素 � 乳膏制剂成品各

项指标均符合《中国药典》� � �� 版二部有关软膏剂

质量要求
。

己烯雌酚软膏的制备及质量控制

熊凤英
’ ,

吴 敏
’ ,

吴 洪文
‘ ,

陈国平
� ,

郭新富
�
��

�

广西医科大学第四附属 医院
,

广西 柳州 ��� ��� � �
�

桂林医学院 � � ��

届毕业 生
,

广西 桂林 � �� ��� �

摘要 目的 � 制备 己烯雌酚软膏
,

研 究该制剂 的含量测 定方 法
。

方法 � 按处方 量制备
,

定性鉴别检查
,

含量 测

定采用 � ��� 法 �卡马西平为内标 �
,

经 � � � 色谱柱分离
,

流 动相为 甲醇水 �� � � �
,

�� �
� � 波长处 紫外检测

。

结果 �
在 �

�

� 一 �
�

� 林� � � � 浓度范围 内
,

己烯雌酚和 内标 的峰 面积 比与浓度呈线性 关 系�
� 二 �

�

� � � � � �平均 回

收率为 ��
�

� �
。

结论 � 制备工艺 可行
,

含量 测定方法 可靠
,

可 用于 医 院制剂和质量控制
。

关键词 己烯雌酚 �制备 � 高效液相色谱法 �质量控制
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己烯雌酚软膏是我院研究多年的外用制剂
,

临

床上用于治疗老年性 阴道炎
、

外阴炎川
。

国内外对

性激素类药物的不 良反应报道 日益增多 〔’了
,

因此对

己烯雌酚软膏的制备工艺要科学合理
,

对其质量控

制方法要准确可靠 〔’〕
。

本文建立 了用 H PL c 简便
、

快速
、

准确地测定其含量的方法
。

现报道如下
。

1 仪器与试药

Lc 一
10 A

Tv
p 高效 液相 色谱仪 ( 日本 岛津 公

司 ) ;SP D 一
10 A T

v
p 可变波长紫外检测器 ;X W 一

80

型旋涡混合器 (上海第一医 学院仪器厂 ) ;80
一 2 离

心沉淀器 (上海手术器械厂 ) ;sB 220 O 超声仪(上海

手术器械厂 )
。

己烯雌酚对照品 (中国药 品生物制品检定所
,

批号 9805 ) ;卡马西平对照品(中国药品生物制品检

定所
,

批号 9503 ) ;己烯雌酚片 (广东华南制药厂
,

批

号 02 1127 ) ;凡士林 (江西得成制药有限公司
,

批号

02 1202 ) ;甲醇为色谱纯 (上海化学试剂公 司
,

批号

20 02 10 08 )
;无水 乙醇 (广东汕 头新宁化工厂

,

批 号

20 02 122 8 )
,

水为本制剂室生产的重蒸水
。

尸, 尸, , , 尸 , 尸 , 一 , 一门一 ,

) 1 2 3 4 5 6 7 8 . 幻 , I t

图 1 己烯雌酚与内标物的贮备液色谱 图

2 方法与结果

2
.
1 处方与制备

2
.
1
.
1 处 方 取 己 烯 雌 酚 19 ,

白凡 士林 加 至

1 0009 。

2

.

1

.

2 制备 取己烯雌酚片 (lm g/片
,

1 0 0 片/瓶 )

10 瓶
,

研碎
,

过筛 ;另取 白凡士林约 900 9 置水浴加

热熔融
,

冷却至 40
一
50 ℃

,

然后加人已过筛粉末
,

充

分搅拌
,

加人白凡士林至总量为 1 000 9 ,

冷却
,

分装

(10 9/盒 )
,

即得
。

2

.

2 含量测 定

2
.
2
.
1 色谱条件 SH IM A D Z U 一 C

, 8

(
1 0 林m

,

2 5 0 m m

x
4

.

6 m m
) 分析柱 ;流动相为 甲醇

:
水 (6 : 4 ) ;流速

1
.
lm L/ m in ; 紫 外 检 测 波 长 240 m m ; 灵 敏 度

1
.
oo0 A tJ FS ;进样量 20林L

。

2

.

2

.

2 标准曲线 精密称取干燥至恒重的己烯雌

酚对照品 10 m g
,

置 10 m L 量瓶 中
,

用 50 % 乙醇定容
。

精密量取 1
.
0 、

1

.

5

、

2

.

0

、

2

.

5

、

3

.

0

、

4

.

o m L 储备液于 6

个 10 m L 量瓶中
,

分别加人 102 林g / m L 的卡马西平溶

液 lm L 作为内标
,

用 50 % 乙醇定容
,

取 20 林L 进样
,

记录色谱图
。

己烯雌酚峰面积与内标峰面积的比值和浓度的

线形关系良好
,

回归方程为
:y = 0

.
O92 X 一 0

.
0 0

04 (
厂

=
0

.

9 9 9 9 )

。

0 1 2 6 7 丹 9 协 们 住

图 2 样品色谱图

2
.
2
.
3 精密度 取高

、

中
、

低 3 个浓度点对照品溶

液进行 H P LC 分析
,

精密度好
,

结果如下
:

表 1 精密度测定结果 (
n 二

5)

浓度 (卜g/ m L ) R S D ( % )

八j,��j

⋯
000

;:
8.12土 0

.

0 2

1 5
.
9 7 士 0 0 3

3 2 2 0
土 0

.
1 7

2

.

2

.

4 加样 回收率 将高
、

中
、

低 3 个浓度 的对照

品溶液分别加人定量已测的样品溶液中
,

混匀
,

测定

结果如下
:

表 2 加样回收率测定结果 (
n 二

5)

加人值 (卜岁m L) 实测值 (卜g/ m L) 回收率 (% )

100
.
4 士 0

.
7

9 9

.
4 士 0

.

9

9 8

.
1 土

0

.
2

R S D ( % )

⋯
00012.4416.4424.44

12.49士 0

.

0 9

1 6
.
4 1 土 0

.
0 4

2 4
,

5 4
士 0

.

0 4
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a r m
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2 3 2 0 0 5

2

.

3 样 品 测 定 精称样瑞
; 2
.
5 9 于 25 m l 烧 杯中

,

加 5m L5( )味 乙醇
,

加热溶解
,

搅拌放冷
二

待凡士林凝

固后
,

将液体转移至 25 m l 量瓶中
,

如此反复 3 次
,

儿 卜林弃掉
,

容 童瓶中溶液 用 50 % 乙醇定 容后过

滤
,

取滤液 2m l
,

长马西平溶液 ( 102林g/ m 上) l m L 作

为内标
,

定容于 1山们 容 量瓶中
,

取 20闪
J
进样

二

结

果如 F
:

批 号

(〕3 ()22 1

()3 ()6 14

0 3 09 2 0

表 3 样品测 定结果 (
, , 二

3
)

测定值 (阵g /
:、1

1 ) 标示量 (% ) R SI, ( % )

1 8
.
7 ( ) 士 ()

.
1 6 9 3

.
5 1

.
1

19 2 7 士 0
.
1 7 9 6

.
4 ()

.
9

19
.
2 3 土 0

.
(少9 9 6

.
1 0 5

2
.
4 长期稳定性实验 将制备好的己烯雌酚 软膏

,

f 室温
、

常压 t‘放置
,

在 o h
,

1 2 h

,

4 8 h

,

3 0 d

,

6 o d

,

一8 0 d

后测定其含量
,

结果 含量稳定
,

如 「表所小
:

(以过六 号筛为准 )
,

并与凡 上林充分搅拌
,

使涂擦

时感觉细腻
,

且药物涂布均匀
,

使得药物吸收较好
。

3

.

2 条件选择 将 己烯雌酚
、

卡马西平对照品溶液

用 50 % 乙醇溶解后
,

在紫外分光光度计上进行光谱

扫描
,

经考察
,

以 2 40
nm 作为检测波长可使二者有

相近的灵敏度
,

峰形好
。

选用 卡马西平作为内标
,

在

选定色谱条件下
,

能够与己烯雌酚有很好的分离度
二

3

.

3 样品 处理 在从己烯雌酚软膏样品中提取 己

烯雌酚时
,

若直接将样品溶解后 即转移人容量瓶定

容
,

则冷却后凡士林会重新凝结成块
,

使得溶液浓度

增大
,

最终导致测定结果 比实际值高
。

本法采用分

次提取
,

将凡士林分离出来再定容的方法
,

使结果更

接近真实值
,

减小了误差
。

2 0 0 0 年版药典 中己烯雌酚的含量测定采用外

标法
‘ ,

笔者尝试采用内标法
,

结果样 品测定重现
J
胜好

,

回收率高
,

操作更为简便
、

快捷
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表 4 稳定性结果 (
, , 二

3)

含量测定值(标不晕铸 )
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.
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.
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讨论

3
.
1 软膏制 备 研磨 己烯 雌酚 片时应尽 量研 细

复方酮康哇散的制备及应用

王玉 梅
,

平 安
,

王伟新
,

于晓华(中国人民解放军第 10 1 医院
,

江苏 无锡 21 4 044 )

摘要 目的
:
制备复方酮康吐散并考察其临床疗效 方法 :制 定并建立制备及质 量控制 方 法

,

对夏季海上 初

练人员股 癣等皮肤病 在用 药前 后 的 发病 情况进行考察 结果 :复方 酮康吐散 平 均 回 收 率 99
.
48 %

,
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用 药前后 有极显 著差异 (尸 < 0
.
0 1 ) 结论 :制备方法 可行

,

质量可控
,

对股 癣等皮肤 病的 临床防 治 疗

效显著
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股癣
、

湿疹
、

汗疹等急性或亚急性皮炎是部队夏

季海 卜训练人员高发的皮肤病
,

常因发病而影响训

练 广谱抗 真菌药酮康哗对股癣等具有治疗和预防

作用
,

其制剂剂型有多种
‘ 一 ’ ‘ ,

但其外用散剂未见报

道
。

我们针对部队夏季海训特点研制 了复方酮康噢

外用散剂
,

用于夏季海训人员股癣等皮炎的防治
,

经

临床观察
,

疗效满意
。
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