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咳喘固本颗粒剂薄层色谱鉴别及微生物检查

"

!杨卫星!陈浩!!江西省中医院!南昌 ""###$"

摘要!目的!确立咳喘固本颗粒剂的质量检验标准" 方法!采用薄层色谱法鉴别处方中黄芪#白术#防风$采用药典微生物检验

标准对咳喘固本颗粒剂进行检测" 结果!咳喘固本颗粒剂生产质量状况良好" 结论!本研究为咳喘固本颗粒剂的质量检验标

准提供了科学依据"

关键词!咳喘固本颗粒剂$薄层色谱鉴别$微生物检验

中图分类号!%&'()*!!文献标识码!+

!!咳喘固本颗粒剂具有截哮平喘#扶正固本等功

效$用于预防感冒$提高御寒能力$控制和减少慢性

气管严#哮喘#慢性阻塞性肺气肿等疾病% 临床使用

多年$效果显著% 为了控制其质量$保证临床用药安

全#有效$我们对咳喘固本颗粒剂进行了质量标准的

再研究$采用薄层色谱法对七味处方中防风#黄芪#

白术等进行薄层色谱鉴别&并对咳喘固本颗粒剂进

行微生物检定%

*!仪器与试剂

*)*!仪器

玻璃点样毛细管$华西医科大学仪器厂生产&数

显恒温水浴锅 ,,-.$江苏省金坛市医疗仪器厂&高

温灭菌锅$上海波迅实业有限公司医疗设备厂&操作

台$苏州净化设备有限公司&电子天平$+. *&(.$北

京赛多利斯仪器&超声波清洗器$/0"&##$昆山市超

声仪器有限公司&微型植物试样粉碎$12-*#&$天津

市泰斯特仪器有限公司&真空干燥箱$321-$#4#$上

海博迅实业有限公司&薄层电动涂敷器$56/6-+1$

武汉科新技术开发公司%

*)&!试剂

大肠埃希菌'肉汤$杭州微生物试剂有限公司&

对照品$黄芪!*&#7(8-&##8#$ 中国药品生物制品检

定所"&对照药材$防风!**#8'*-&##$*" 中国药品生

物制品检定所"&白术!*&#7&4-&##8#' 中国药品生

物制品检定所"&化学试剂均为分析纯试剂%

&!薄层色谱的实验操作(* 9")

&)*!防风

&)*)*!供试品溶液的制备!取本品 *# :$加丙酮

4# ;<$超声处理 *4 分钟$滤过$取续滤液 4 ;<蒸干$

残渣加甲醇 * ;<溶解$作为供试品溶液
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聚合物载体包载鬼臼毒素胶束的性质正在研究中%
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&)*)&!阴性对照品溶液的制备!除防风外$其余各

药按处方量投料制成阴性样品$再按供试品溶液的

制备方法$制成阴性对照品溶液%

&)*)"!对照药材溶液的制备!取防风对照药材 *

:$加丙酮 4 ;<溶解$超声处理 *4 分钟$滤过$滤液

蒸干$残渣加甲醇 * ;<溶解$作为对照药材溶液%

&)*)(!薄层色谱鉴别!分别吸取三种溶液各 *#

#

<$分别点于同一硅胶 F1&4( 薄层板上$以三氯甲

烷'甲醇a''* 为展开剂$展开$晾干$置紫外灯 &4(

H;下检视$对照品与供试品在相同的位置斑点颜色

相同%

&)&!黄芪

&)&)*!供试品溶液的制备!取本品 *# :$加甲醇

4# ;<$加热回流 * 小时$滤过$滤液通过 3-*#* 大孔

树脂柱$以水 4# ;<洗脱$弃去水液$再用 (#b甲醇

4# ;<洗脱$弃去 (#b甲醇液$继续用 8#b甲醇 4#

;<洗脱$收集洗脱液$用水饱和的正丁醇阵摇提取 &

次$每次 &# ;<$合并正丁醇液$用水洗涤 & 次$每次

&# ;<$弃去水液$正丁醇液蒸干$残渣加甲醇 * ;<使

溶解$作为供试品溶液%

&)&)&!阴性对照品溶液的制备!除黄芪外$其余各

药按处方量投料制成阴性样品$再按供试品溶液的

制备方法$制成阴性对照品溶液%

&)&)"!对照品溶液的制备!另取黄芪甲苷对照品$

加甲醇制成每 * ;<含 * ;:的溶液$作为对照品溶

液%

&)&)(!照薄层色谱法!吸取上述三种溶液各 *#

#

<

分别点于硅胶F板上$以三氯甲烷c甲醇c水 a*"c8

c&的下层溶液为展开剂$展开取出$晾干$喷以 *#b

硫酸乙醇溶液$在与黄芪对照品相应的位置上$显示

相同的斑点%

&)"!白术

&)")*!供试品溶液的制备!取本品 *# :$加正己烷

4# ;<$超声处理 *4 分钟$滤过$取续滤液 4 ;<蒸干$

残渣加甲醇 * ;<溶解$作为供试品溶液%

&)")&!阴性对照品溶液的制备!除白术外$其余各

药按处方量投料制成阴性样品$再按供试品溶液的

制备方法$制成阴性对照品溶液%

&)")"!对照品药材溶液的制备!另取白术对照药

材 * :$加正己烷 4 ;<溶解$超声处理 *4 分钟$滤

过$滤液蒸干$残渣加甲醇 * ;<溶解$作为对照药材

溶液%

&)")(!照薄层色谱法试验!吸取上述制备的三种

溶液各 *#

#

<$分别点于同一硅胶 F薄层板上$以石

油醚!$# 97#d"c乙酸乙酯 a&#c*为展开剂$展开$

取出$晾干$喷以 4b香草醛硫酸$供试品与对照品

在相同的位置都有桃红色主斑点!苍术酮成分"%

"!微生物检测(*$()

")*!细菌#霉菌以及酵母菌的检测

采用药典配置方法配置 R,为 8 的氯化钠+++

蛋白胨溶液$取 *# :咳喘固本颗粒用 *## ;<氯化

钠+++蛋白胨缓冲液溶解$作为 *c*# 的供试液$再

依次用 R,为 8 的氯化钠+++蛋白胨缓冲液稀释成

*c*##$以及 *c* ### 等稀释溶液%

营养琼脂培养基下的细菌检测'*c*# 的供试

液$*c*##$以及 *c* ### 等稀释溶液均未有细菌的

存在%

玫瑰红钠琼脂培养基下的霉菌以及酵母菌的检

测'*c*# 的供试液$*c*## 以及 *c* ### 等稀释溶液

也有霉菌以及酵母菌存在%

")&!控制菌检查

大肠埃希菌的检查

阳性对照'取供试品做阳性对照$照控制菌检测

法操作$加入 4# MPJ 的菌量$检出相应数量的控制

菌%

阴性对照' 取稀释液 *# ;<照控制菌检测法操

作$并未有菌生长%

供试品检测'取供试液 *# ;<接种至 *## ;<的

胆盐乳糖培养基中$培养 &( 小时$取上述培养物

#e& ;<$接种至 4 ;<YfF培养基的试管内$4 小时$

&( 小时后在 "$$ H;紫外线观察$与未接种的 YfF

培养基培养基本底对照$管内培养物并未出现荧光$

且沿培养管的管壁缓缓加入数滴靛基质试液$管内

仍呈试剂本色%

因此可判定$供试品中未检出大肠埃希菌%

(!讨论

采用薄层色谱法鉴别方中防风#黄芪#白术$经

阴性试验$结果表明阴性无干扰&微生物检测$咳喘

固本颗粒剂已达到国家医疗制剂质量标准的要求$

为下一步质量标准的制定提供了科学依据%
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