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摘要 目的 :探讨速效止泻胶 t 质 1 标准中含童浏定方法的建立
。

方法 : 采用中性孰化铝柱层析 一 萦外分光光度法建立 了

盆政小梁城的含童侧定方法
。

结果 : 线性关系
r 二 0注尧理况,

,

平均回收率为 1肠
.

42 %
,

含贡限度为灿
,

州杜
。

结论 :建立的含全浏定

方法准确可布
,

可以拉制产品质童
。

关健词 :速效止泻胶 t ;含童侧定 ; 盆政小桑城 ; 柱层析 一 分光光度法
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前言

速效止泻胶囊 (标准号
:
W田 一 B 一 25 蛇 一 盯 )是中华人民

共和国药品标准中药成方制剂 (第十三册 )中收载的品种
,

由

盐酸小果碱和拳参二味药物组成
,

功能清热利湿
、

收敛止泻
,

用于赤痢
、

热泻
、

肠炎等
。

现行标准中仅有鉴别项
,

未收载含

t 测定方法
。

盐酸小架碱是该药处方中的主药
,

中国药典

2以万年版中收载的盐酸小果碱的含童侧定方法
,

主要有分光

光度法
、

高效液相色谱法
、

薄层扫描法
、

容 t 法 l[] 等
。

为控制速效止泻胶囊的产品质童
,

本文采用柱层析 一分

光光度法
,

以盐酸小果碱为对照品
,

尝试建立 了含量侧定方

法
,

排除了处方中拳参对含量侧定的干扰
,

仪器简单
、

操作简

便
、

准确度高
,

对于基层生产和检验单位
,

可充分利用分光光

度法进行内在质t 评价
。

1 仪器与试药

U’V
一 120 一 位 型紫外分光光度计 ( 日本岛津制作所 )

,

T G 328 A 光学读数分析天平 (湘仪天平仪器厂 ) ;

盐酸小粱碱对照品 (中国药品生物制品检定所提供
,

含量

测定用
,

批号
:

07 13 一 9印 5 ) ;

速效止 泻胶囊为成都中医药大学制药厂生产
,

批号

9以刀0 1
,

9叙y7 02
,

9 8( 刀仍 ;

其它试剂均为分析纯
。

2 方法与结果

2
.

1 供试品溶液的侧备

参照中国药典 2以乃年版一部中戊己丸含 t 测定项下收载

的方法 [l]
,

采用索氏提取器提取的方法
,

在 3 小时内
,

能充分

提取速效止泻胶囊中的盐酸小果碱 ; 采用中性氧化铝柱层析
一 乙醉洗脱的方法

,

可将拳参的深红色背景干扰基本消除
。

取本品约 。
.

巧g
,

精密称定
,

t 索氏提取器中
,

加盐酸 一 甲

醉 ( 1
: 100 )适 t

,

加热回流提取至提取液无色
,

提取液浓缩后移

至 1以知d盆瓶中
,

用盐酸 一 甲醉 ( l
: 100 )适 t 稀释至刻度

,

摇

匀
。

照柱色谱法 (中国药典 2以巧年版一部附录VI C) 试验
,

精

密最取 s d
,

里已处理好的氧化铝柱 (内径约 0
.

gncl
,

中性氧化

铝 5 9
,

湿法装柱
,

用乙醉刃 n d预洗 )上
,

用乙醉 25 d 洗脱
,

收集

洗脱液
,

! 匆口】盘瓶中
,

用乙醉稀释至刻度
,

摇匀
,

精密盆取

l o lul 置 l。汤1 11量瓶中
,

加 0
.

仍刀加F L 硫酸溶液稀释至刻度
,

摇

匀
,

即得
。

2
.

2 对照品储备液的制备

精密称取盐酸小果碱对照品 8
.

gmg
,

t l。玉吐盆瓶中
,

加

沈酸一 甲醇 ( l
: 100 )5吐使溶解

,

加乙醉至刻度
,

摇匀
,

制成每

“ 含的咫的溶液
,

作为盐酸小架碱对照品储备液
。

2
.

3 侧定干扰情况

本文的研究结果为速效止泻胶囊质 t 标准提离研究的部分工作
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按 2
.

1项下方法
,

分别对分别制备盐酸小架孩原料药
、

样

品
、

阴性对照品侧定溶液
,

并对侧定藉液和对照品溶液进行紫

外 (龙枷助 一州肠如 )吸收曲线扫描
。

结果表明
:

阴性对照品对

样品含t 侧定无明显千扰
,

盐酸小菜碱原料药
、

盐酸小果碱对

照品
、

样品有相同的萦外吸收行为瓤在 争肠俪处有吸收峰值
,

与文献报道的萦外吸收曲线基本一致
。

萦外吸收曲线见图 1 :

(图中各扫描曲线从上至下依次为歌对照品
、

原料药
、

样品
、

阴

性 )
。 ,

10 乃口L
,

加 0
.

仍吐刀L的硫酸溶液稀释至刻度
,

摇匀
。

照紫外

分光光度法 (中国药典么叹巧年版一部附录V A )
,

在 345 . 的

波长处侧定吸收度
,

根据盐酸小架孩对照品含 t 一 吸收值绘

制标准曲线
,

计算标准曲线相关系数
,

标准曲线见图 2
。

结果

表明 :线性关系良好
。
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5 称定性试验

对同一供试品溶液
,

按 2
.

4 项下方法
,

在不同时间依法侧

定吸收度
,

对被侧液的吸收度值稳定性进行考察
,

以确定适当

的侧定时间
,

侧定结果见表 1
。

结果表明
:

样品侧定溶液在 7

小时内稳定
,

对照品侧定溶液在 解小时内稳定
,

稳定性试验

良好
。
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.2 ` 精密度试脸

对同一供试品溶液
,

依法进行多次侧定
,

侧定结果见表 o2

襄 2 精, 度试脸结 .
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.2 , 盆妞性试脸

按拟定的含 t 侧定方法
,

对同一批样品
,

分别取样制备供试品溶液
,

依法进行侧定
,

计算相对标准偏差 ( RS D )
。

试验结果见

表 3
。

衰 3 , 盆性试脸结.

肠润 e 3 凡. 川. 了户司划 以
N 1 2 3 4 5 6 7 8 咫D
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8 回收率试脸

采用加样回收
,

在已知含盘的成药中精密加人一定盆的对照品
,

依法侧定
,

计算回收率
,

实验结果见表 4
。

结果表明 :平均回

收率为 1肠
.

抖%
,

RSD为 2
.

46 %
,

回收率试验良好
。
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3 样品测定

取三批样品
,

分别按 2
.

1项下方法制备供试品溶液
,

依法

测定
,

试验结果见表 o5

裹 5 样品侧定结果《n 二 4)

毛山卜 S Q翻 t目“ 菌 悦击币 n . 卜油
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e
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~ ~
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佣价0 1 lm

.

4

如m m 3 57
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0 1伪
.

8

如价仍 356
.

2 1的
.

0

4 结论

4
.

1 根据三批样品测定数据
,

按统计学处理 :

均数 二 105
.

4叫酬粒
,

标准差 二 4
.

5
,

95 %置信限为 (%
.

6 n

喇

粒
,

114
.

2网岁粒 )
。

根据批次间数据进行均衡处理
,

因积累数

据不多
,

故在正文中
,

将含量限度暂定为本品盐酸小果碱 (场

Hl
:

ON q )
,

每粒不得少于如
n 唱

。

中国药典 2以万年版二部盐酸小果碱项下规定了本品干燥

失重为不得过 12
.

0%
,

按处方投料时按检验符合规定的原料

投料
,

实际每粒胶囊中含有的 120
1119 盐酸小架碱按干燥失重

折算后应为 1临玛
,

按标示量的卯% 一 110 % 折算
,

将含最限度

暂定为每粒胶囊含量以盐酸小果碱计算应不低于灿
1唱

。

4
.

2 拳参中主要含有没食子酸
、

拼皮素及其衍生物
、

原儿茶

酸
、

丁香昔
、

儿茶素
、

芦丁等多酚经基类成分 z[] 图
,

阴性干扰试

验结果表明采用柱层析方法可以有效排除拳参成分的干扰
,

说明所建立的方法具有专属性
。

4
.

3 按《中药新药研究指南 )[ , ] :

中药制剂含量测定方法的回收率一般要求在 95
一 105 %

,

有些方法操作步骤繁复
,

可要求在卯 一 110 %
。

本文通过建立

了速效止泻胶囊的含量侧定方法
,

尽管阴性干扰较小
,

但操作

较为繁复
,

索氏提取法和柱层析法可能是差异的主要来源
。
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3 结论

本文成功的利用 了思维脑电信号来控制假手动作
,

实现

了不需要常规大脑信息输出通道即可对假手进行控制
。

受试

者不需要复杂的学习或生物反馈训练
,

准确度较高
,

容易掌

握
,

可为思维正常但运动功能残缺的患者提供一种新的信息

交流控制方式和助残康复及生活辅助工具
。

但要完全实现由

脑电信号控制的假肢系统还有赖于脑科学研究的巨大突破
,

尚有很长的路要走 s[]
。

本文的基于思维脑电信号的假手控制

模式
,

不仅在康复工程领域有研究价值
,

在其他工程领域也具

有重大研究意义
,

值得进一步研究
。
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