
11 硫酸头孢匹罗属于酸性较强的化学物, 其pH

值范围约为 116～ 216, 用BET 水稀释制成 10m g·

m l- 1的溶液, 其pH 值约为211。细菌内毒素检查最佳

反应环境为pH 值610～ 810, 鲎试剂虽有一定的缓冲

能力, 但达不到内毒素检查所需的反应条件。硫酸头

孢匹罗用BET 水稀释制成的1125m g·m l- 1和013m g

·m l- 1两种稀释溶液均抑制鲎试验的反应。

21 硫酸头孢匹罗用无细菌内毒素污染的 1% 无

水碳酸钠溶液稀释至 50m g·m l- 1, 其 pH 值约为

515, 再用BET 水稀释至215m g·m l- 1, 采用两个厂

家的鲎试剂进行干扰试验, 结果表明: 硫酸头孢匹罗

经1% 无水碳酸钠溶液溶解后, 对细菌内毒素检查法

无干扰作用。

31 参照日本药局方Ó Í 版硫酸头孢匹罗质量

标准, 确定硫酸头孢匹罗内毒素限值 (L ) 为每 1m g

硫酸头孢匹罗中含内毒素的量应小于0110EU。

41 根据所设定的内毒素限值 (L = 0110EU ·

m g- 1) , 选用标示灵敏度Κ= 01125EU ·m l- 1的鲎试

剂, 对硫酸头孢匹罗进行细菌内毒素检查结果: 阳性

对照管 (PC)与供试品阳性对照管 (PPC) 均为 (+ ) ,

而阴性对照管及样品管均为 (- ) , 试验证明可用细

菌内毒素检查法控制硫酸头孢匹罗的质量。

TLC 鉴别复方制剂中的人工牛黄

张宝珍　龚　玲(贵州省安顺市药品检验所 安顺 561000)

摘要　用TL C 方法鉴别复方制剂中的人工牛黄、胆酸、猪去氧胆酸的检测准确, 专属性强, 灵敏性高, 检出的斑点明显, 颜色清

晰, 重现性好, 可用于含有人工牛黄的鉴别。

关键词　复方制剂; 胆酸; 猪去氧胆酸; 薄层色谱; 鉴别

Iden tif ica tion of Artif ic ia l Bezoar in Com pound Prepara tion s by TLC

Zhang Bao2zhen, Gong L ing (Gu iz hou A nshun Institu te f or D rug Con trol, A nshun 561000)

Abstract: It’s a good m ethod to iden tify art ificia l bezoar, cho lic acid, and hyodesoxycho lic acid in compound p reparat ions by

TL C, fo r its clear b lo t w ith good rep roducib ility.

Key words　Compound P reparat ions; cho lic acid; hyodesoxycho lic acid; TL C; Iden tificat ion

　　许多复方制剂品种中都含有人工牛黄, 收载于

《国家药品标准 (化学药品地方标准上升国家标

准)》, 笔者阅读了第一册至第十六册中含有人工牛

黄的制剂品种的鉴别, 发现存在以下弊端: 其处方相

同时, 由于操作规定不严密, 试验时很难掌握, 导致

鉴别的结果不同, 如反应后所显的颜色有蓝色、蓝紫

色、紫蓝色之别; 有的不显颜色; 又如取样量不同、

70℃水浴保温时间没有明确规定等, 在实际工作中

极易误导检验人员做出错误结论。为此, 我们作了以

下试验, 选择 TL C 方法鉴别复方制剂中的人工牛

黄。本方法简单, 专属性强, 排除其它物质的干扰, 灵

敏度高, 检出的斑点清晰, 重现性好, 可用于复方制

剂中人工牛黄的鉴别。现报导如下:

一、试药试剂

11 自制硅胶G 薄层板, 10cm ×20cm , 室温下晾

干后在110℃活化30 分钟后备用。

21 对照品: 胆酸, 猪去氧胆酸 (来自中国药品生

物制品检定所) , 所用试剂均为分析纯。

31 定量毛细管

41 药品: 小儿氨酚黄那敏片, 小儿氨酚烷胺颗

粒, 氨咖黄敏胶囊, 小儿氨咖黄敏颗粒 (均为我所抽

检药品)

二、试验条件的选择

11 展开系统和显色剂:

111　异辛烷2醋酸丁酯2冰醋酸2甲醇 (8∶4∶4

∶1) , 显色剂: 30% 硫酸乙醇溶液。

112　氯仿2乙醚2冰醋酸 (2∶2∶1) , 显色剂:

30% 硫酸乙醇溶液。

113　异辛烷2异丙醚2冰醋酸 (2∶3∶1) , 显色

剂: 硫酸220% 乙醇 (3∶10)

114　醋酸乙酯2正己烷2冰醋酸2甲醇 (16∶2∶

2∶1) , 显色剂: 硫酸2醋酸2无水乙醇 (1∶1∶10)
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115　正乙烷2醋酸乙酯2甲醇 (20∶25∶23) , 显

色剂: 5% 硫酸乙醇溶液。

116 　氯仿2甲醇2丙酮2氨水 ( 9 ∶ 115 ∶ 1 ∶

012) , 显色剂: 5% 硫酸乙醇溶液。

通过对以上6 组展开系统和显色剂的试验结果

进行比较, 用第 4 组时检出的斑点明显, 灵敏度高,

R f 值分离效果好。猪去氧胆酸R f= 0158, 胆酸的R f

= 0140。

21 点样环境的适用性选择

因考虑温度、湿度对薄层分离的影响, 通过对

温、湿度的试验比较, 温度、湿度控制在以下范围展

开分离效果好。温度: 15℃～ 25℃, 相对湿度: 60%～

75%。

31 点样量选择

试验方法: 供试品 (按处方中含人工牛黄量计算

约相当于 10m g) 取样, 研细, 移置 150m l 分液漏斗

中, 加水5m l, 加稀盐酸2m l, 摇匀, 加氯仿提取两次,

每次10m l, 振摇2 分钟静置分层, 合并氯仿置水浴上

蒸干, 残渣加乙醇2m l 溶解, 作为供试品溶液。另取

胆酸、猪去氧胆酸对照品、适量, 分别制成每 1m l 中

含2m g 的乙醇溶液作为对照品溶液。照薄层色谱法

《中国药典》2000 年版二部分附录Î B 试验, 分别取

样品溶液与对照品溶液 2Λl, 4Λl, 6Λl, 8Λl, 10Λl, 12Λl

点于同一硅胶 G 薄层板上展开, 点样量为 2Λl～

12Λl, 在日光与紫外光下检视作比较, 均能检出清晰

斑点, 但建议选用点样量 10Λl。在工作中做了 23 个

厂家、品种, 29 个批次, 因二个批号以上的品种只有

6 家, 列表如下:

三、方法与结果

取复方制剂品种 (按处方中含人工牛黄量计算

约相当于10 毫克) 研细, 移置 150m l 分液漏斗中, 加

水5m l, 加稀盐酸 2m l, 摇匀, 加氯仿提取两次, 每次

10m l, 振摇 2 分钟, 静置分层, 分取氯仿层, 合并氯

仿, 置水浴上蒸干, 残渣加乙醇 2m l 溶解, 作为供试

品溶液。另取对照品胆酸、猪去氧胆酸适量, 分别制

成每1m l 中含2m g 的乙醇溶液作为对照品溶液。照

薄层色谱法《中国药典》2000 年版二部附录Î B 试

验, 吸取上述供试品溶液和两种对照品溶液各10Λl,

分别点于同一硅胶G 薄层板上, 以醋酸乙酯2正己烷

2冰醋酸2甲醇 (16∶2∶2∶1) 为展开剂取出晾干, 喷

以硫酸2醋酸2无水乙醇 (1∶1∶10) 的混合液在

110℃加热 10 分钟, 在日光下和紫外光灯 (365nm )

下检视, 供试品与对照品所显斑点的位置与颜色相

同。在日光下显黄色清晰斑点, 在紫外光 365nm 波

长下检视显蓝绿色荧光斑点。阴性对照溶液的制备:

按照每个品种的处方量除人工牛黄外, 分别取对乙

酰氨基酚、马来酸氯苯那敏、咖啡因、辅料, 在相同试

验条件下照供试品溶液的制备方法制成, 以 3′、4′、

5′、6′、7′、8′六种溶液按上述方法点样同法操作、检

视。阴性对照色谱在日光下不显黄色斑点, 对照品胆

酸、猪去氧胆酸显黄色斑点; 阴性对照色谱在紫外光

365nm 波长下检视不显蓝绿色荧光斑点, 对照品胆

酸、猪去氧胆酸显蓝绿色荧光斑点。(室温1915℃, 湿

度72% ) , 展距: 16cm。结果显示在薄层色谱鉴别中,

阴性对照无干扰。见列表及图。

四、讨论
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11 本文对展开系统、显色剂、点样量、温度和湿

度的观察试验得出以下结论: (四种药品处方中含人

工牛黄量不相同, 氨咖黄敏胶囊、小儿氨咖黄敏颗

粒、小儿氨酚黄那敏片、小儿氨酚烷胺颗粒、有

10m g, 5m g, 4m g 之别, 因此取样量按处方含量计算

含人工牛黄约相当于 10m g 为宜) 其次, 上述展开系

统和显色剂选择第 4 组效果最好; 点样量选择 10Λl

效果最好; 温度选择 15℃～ 25℃、湿度选择 60%～

75% 效果最好。薄层色谱图中显色斑点分离清晰。

21 以上样品各两批试验三次, 复验结果相同。
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磷霉素钙微生物检定法的改进

李宁宁 (湖南省永州市药品检验所 永州 425006)

摘要　目的: 通过方法的改进, 提高磷霉素钙微生物检定法的可操作性与准确性。方法: 通过调节检定用培养基的pH , 从而改

进方法。结果: 使用本方法检测磷霉素钙更具可操作性, 更加准确、方便。结论: 该法可在磷霉素钙微生物检定上推荐使用。

关键词　磷霉素钙; 微生物检定法

Im provem en t on M icrob ia l A ssay of Fosfom yc in Ca lc ium

L i N ing2n ing (Y ong z hou Institu te f or D rug Con trol of H unan P rov ince, Y ong z hou 425006)

AbstractObjective: T he m aneuverab ility and accuracy of theM icrob ial A ssay fo r Fo sfom ycin Calcium w as imp roved. M ethods:

pH value of the cu ltu re w as adjusted. Results: T h is imp roved m ethod w as easy to operate and mo re accurate and conven ien t.

Conclusion s: T h is m ethod w as recomm ended to be used in the M icrob ial A ssay of Fo sfom ycin Calcium.

Key words　Fo sfom ycin Calcium ;M icrob ial A ssay.

　　磷霉素 (Fo sfom ycin) 为一广谱抗生素, 系 1969

年自西班牙土壤中的链丝菌 (st rep tom yces frad iae)

所产生的一种抗生素。我国于1972 年化学合成。

磷霉素钙在《国家药品标准》化学药品地方标准

上升国家标准第十六册、《中国药典》2000 年版 2004

增补本及《中国药典》2005 年版中均采用微生物检

定法测定含量。

实验发现按上述标准收载方法测效价时, 根本

不能形成抑菌圈, 试验菌生长满整个平皿, 增大标准

品、供试品的最终抑菌浓度同样不能形成抑菌圈, 根

本无法用该法测定其效价, 致使该检测方法缺乏可

操作性。为此, 作者对测定条件进行了探索和改进,

采用本法实验, 用仪器测量所得数据准确度高。

FL % 率均在 710 以下, 可靠性测验的各项统计指标

均可达到《中国药典》2005 年版二部对抗生素微生

物检定的要求。

一、试剂和仪器

藤黄微球菌 [CM CC (B ) 28001 ] (湖南省药品检

验所)

抗生素检定用培养基Ê 号pH 719±011 (批号

0109272　北京三药科技开发公司生产)

磷酸二氢钾 (广东台山化工厂　A R )

磷酸氢二钾 (汕头市光华化学厂　20030315　

A R )

磷霉素标准品 (批号 0350—200001, 每毫克651

磷霉素单位, 中国药品生物制品检定所)

ZY2300Ì 型多功能微生物自动测量分析仪 (先

驱制造)

磷霉素钙胶囊 (批号 040801、050101　武汉远

大制药集团股份有限公司　规格: 011g)

磷霉素钙胶囊 (批号 03071　湖北武当生物制

药有限公司　规格 012g)

二、实验条件的探索

11 菌悬液的制备
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