
4 工艺比较

考虑地黄中其他贰类及糖类
、

氨基酸等

大多溶于水
,

因此以提取浸膏重为指标
,

比较

了不同工艺对上述成分提取量的影响
。

精取上述不同提取工艺制备的浓缩药液

各 1 00 m L
,

均取 3 份
,

置水浴上浓缩至相对

密度为 1
.

2 0一 1
.

22 ( 60 ℃ )
,

精密称重
,

结果

见表 2
。

表 2 不同提取工艺浸膏 l 比较

样品
浸膏重量 ( g )

1 2 3 C

水提 1 h 3 8
.

5 9 3 9
.

0 2 4 0
.

6 2 3 9
.

4 1

水提 2 h 4 2
.

4 1 4 1
.

1 4 4 1
.

9 4 4 1
.

8 3

水提 3 h 3 7
.

9 6 3 8
.

2 2 3 8
.

8 7 3 8
.

3 5

水提 4 h 3 8
.

9 5 3 8
.

6 3 3 8
.

8 5 3 8
.

8 1

水提 s h 3 9
.

6 2 3 9
.

4 9 3 9
.

0 9 3 9
.

4 0

9 5%醇提 2 h 1 8
.

0 3 1 7
.

8 4 1 8
.

0 1 1 7
.

9 6

9 5%醇提 4 h 2 1
.

4 4 2 1
.

6 1 2 ]
.

4 8 2 1
.

5 1

5 小结与讨论

5
.

1 据报道梓醇等贰类稳定性较差
〔` 〕 ,

而地

黄其他主要药效成分大多溶于水
,

因此
,

以梓

醇为检测指标
,

参考提取浸膏重量
,

评价地黄

提取工艺是较为客观合理的
。

5
.

2 据文献报道
〔2〕 ,

地黄中梓醇的含量约为

0
.

1%左右
。

实验结果表明
,

不同提取工艺对

梓醇含量影响较大
。

随提取加热时间延长
,

其

含量逐渐降低
,

加热提取 3 h
,

梓醇含量损失

一半以上
,

加热提取 4 h ~ s h
,

梓醇含量仅为

加热提取 l h 的 1 5/ ~ 1/ 7
。

水提取不同加热

时间对提取浸膏量影响不大
。

95 %醇提工艺

梓醇含量较水提取 l h 及 Z h 低
,

且浸膏量

明显低于水提取工艺
,

分析由于大量糖类
、

氨

基酸等水溶性物质不溶于乙醇未能提出的缘

故
。

经试验
,

50 %及 70 %醇提梓醇含量均不

及 95 %醇提工艺高
。

固此
,

综合上述实验结

果
,

地黄以水提取 l h一 Z h 较为适宜
,

梓醇

含量及浸膏量均较高
。

5
.

3 由于梓醇等环烯醚菇贰类结构近似
,

极

性较大
,

因此给梓醇的含量测定带来很大困

难
,

目前国内有关文献很少
。

采用双波长薄层

扫描法测定地黄中梓醇含量
,

方法简便
、

灵

敏
、

快速
,

具有较好的精密度和准确性
,

可作

为地黄和地黄制剂的质控方法
。
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新病片对西药叫噪美辛溶出度影响的探讨

厦门中药厂
`

(3 6 1 0 0 9) 林凯幕

摘 要 以新瘸片为对象
,

对加有叫噪美辛的新瘤片进行 了溶出度测定
,

比较了 H PM C 和 P V P 等

4 种辅料作粘合剂制得片剂的溶出度差异
,

探讨了中药对西药溶出速率的影响
。

关键词 新瘤片 叫噪美辛 粘合剂 溶出度 分光光度法

新痛片具有消炎止痛作用
,

由九节茶
、

三

七
、

牛黄
、

珍珠层粉等药物组成
。

为了研究中

药配用西药对西药溶出度的影 响
,

我们以新

痛片为对象
,

测定了加有西药叫噪美辛的新

痛片的体外溶出度
,

进而 比较一些辅料作粘

合剂对溶出度的影响
。

国内在这一方面的研

究不多
,

有人
〔, 〕比较了叫噪美辛片剂

,

肠溶衣

片和胶囊剂的体外溶出速率
。

笔 者根据在
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p H 6
.

8磷酸盐缓冲溶液中
,

中药新瘤片对叫 1) n m 和 ( 3 1 5士 1) n m 处测定二阶导数峰谷

噪美辛二阶导数光谱的 ( 2 9 2士 1) n m 和 ( 3 1 5 振幅值△A
。

求得回归方程 C 一 2
.

0 4 9 7△ A 一

士 1 ) n m 波峰和波谷的振 幅值不 影响的特 0
.

9 8 7 4 , ,
= 0

.

9 9 9 3 ( n = 3 )
,

线性范围 6 ~ 6 0

点
,

以 p H 6
.

8 磷酸盐缓冲液为介质
,

测定叫 拌g /m L
。

噪美辛的溶出速率
,

同时比较一些辅料作粘 2
.

3 加样 回收率试验
:

精密称取纯中药新痛

合剂所制得加有西药的新痛片的溶出度
,

研 片细粉适量于 50 m L 量瓶中
,

准确加入叫噪

究中药对西药叫噪美辛溶出速率的影响
。

美辛对照品适量 (原料药 )
,

加 p H 6
.

8 磷酸盐

1 试药与仪器 缓冲液适 量
,

超声处理 10 m ni
,

用缓冲液稀

叫噪美辛 (上海十七药厂 ) ; 叫噪美辛片 释至刻度
,

摇匀
,

按标 准曲线法 测定
,

结果 于

A
、

B (分别为福建某厂批号 9 4 0 5 0 2和江苏某 = 9 5
.

4 9%
,

R SD = 4
.

9 1% ( n = 4 )
。

制药厂批号 9 2 0 6 25 2 ) ;加有叫噪美辛的新痛 2
.

4 比较振幅值 (△ A )的测定
:

取加有西药

片 (自制 ) ;试剂均为 A R 级
。

淀粉 (上海葡萄 的新痛片 20 片
,

准确称定
,

研细
,

准确称取约

糖厂 ) ; C M C
一

N a (上海赛璐路 厂 、 ; H p M C (山 0
.

7 9 的样品量 (W )
,

置 2 0 0 0 m I
J

量瓶中
,

加

东 肥城瑞泰精细化工有限公司 ) ; P V P (进 p H 6
.

8 磷酸盐缓冲液至刻度
,

时加振摇
,

放

口 )
。

U V
一

2 6 5 型紫外分光 光度计旧 本岛 置 7 h 以上
。

滤过
,

取续滤掖照分光光度法测

津 ) ; 78 X
一

2 型片剂四用测定仪
; R C

一

8 53 型药 定二阶导数光谱
,

测量 ( 2 9 2士 1) n m 和 ( 3 15

物溶出仪
。

士 1) n m 峰谷的振幅值 (△ A )
。

2 方法与结果 .2 5 溶出度测定
:

取样品 2 片 (相 当于叫噪

2
.

1 加有叫噪美辛的新瘤片样 品的制备
:

各 美辛 14
.

5 m g )
,

精密称定
,

依法测定 (中国药

取新瘸片细粉 1 0 0 0 9
,

加叫噪美辛粉 2 3 9
,

典 1 9 9 5 年版二部附录 6 6 页第 1 法 )
。

p H 6
.

s

混合均匀分别用 10 %淀粉浆
、

2 % C M C
一

N a 、

磷酸盐缓冲液 9 00 m L 为溶剂
,

温度保持在

2
.

5% H PM C
、

1 0 % P V P 为粘合剂
,

用 14 目 3 7
.

5℃ 士 0
.

S C
,

转篮速度 l o o r /m ni
,

分别在

筛网制粒
、

烘干
、

整粒
、

压片
,

每片 0
.

3 2 9
。

5
、

1 0
、

1 3
、

1 6
、

1 9
、

2 2
、

2 5
、

3 0
、

4 5 m i n 定时取

2
.

2 标准曲线的制备
:

精密称取引噪美辛对 样
。

每次取样 5 m L (同时补充同温度溶剂 5

照品 20 m g
,

置 1 00 m L 量瓶中
,

用 甲醇溶解
,

m L )
,

滤过
,

取续滤液测定二 阶导数光谱
,

测

并稀释至刻度
。

用介质 (p H 6
.

8 磷酸盐缓冲 量 ( 2 9 2士 1) n m 和 ( 3 1 5 士 1) n m 峰谷的振幅

液
一

甲醇一 1 :

1) 稀释至不 同浓度
,

在 ( 2 9 2 士 值 (△A )
,

计算累积溶出百分率
,

结果见表 1
。

表 1 样品中引噪美辛累积溶出百分率
’

样品
△A

` 赞

丈m m )

时 f可(m , n )

1 0 1 3 15 16 19 2 2 2 5 3 0 4 5

门
内”̀O八廿ōóUOQ口淀粉制粒

CM C
一

N a

制粒

H PM C 制粒

PV P 制粒

消炎痛 A

消炎痛 B

.引噪美辛原粉仁
2 ]

36

36

4 9

4 8

6 6

5 8 7 5

7 3

77

77

84

84 99

93

15

15

63

39

34

7 4

6 9

5 5

7 9

7 7

8 2

7 9

58

8 3

64

84 85

86

77

89

8 3

90

12
.

0 13

88

60

95

71

*

为测定 6次平均值
二 ,

为测定 3 次平均值
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3数据处理

3
.

1 计算溶出参数
:

将所得实验数据按威布

尔法计算溶出参数
〔` 〕 ,

求得 T
S。 、

T d
、

m 值
,

求

其均数
,

结果见表 2
。

表 2 溶出参数及崩解时限
、

硬度

样品 1
’
5。, (m in ) T d ( m in ) m

崩解时限 硬度

( m in ) (M l
〕 a )

淀粉制粒 1 1
.

8 9 15
.

9 6 1
.

2 3 2 4 0
·

4 9

C M C
一

N a
制粒 1 2

.

0 5 16
.

3 5 1
.

1 9 2 0 0
.

4 9

H P M C 制粒 1 1
.

6 2 1 5
.

8 1 1
.

2 0 2 1 ()
.

5 6

P V P 制粒 1 1
.

5 6 1 5
.

9 3 1
.

1 5 19 0
.

6 0

消炎痛片 A 1
.

9 2 4
.

6 2 0
·

4 1 1

消炎痛片 B 5
.

6 5 9
·

2 2 0
·

7 6 1

引噪美辛原粉
〔 2〕 2 4

.

7 3 4
·

7 1
·

0 8

3
.

2 绘制溶出曲线
:

以累积溶出百分率为纵

坐标
,

以时间为横坐标作图
,

见图 1
。

8060叨20ǎ承à粉卡知书袂彭暇

1 0

时间

图 1

2 0 3 0 4 0 5 0
之
( m in )

溶出曲线
1
一

淀粉 品 2
一
CM C N a 品 3

一

H P M C 品 4一 PV P 品

3
.

3 T
。。

与崩解时限相关性检验
:

按中国药

典 1 9 9 5 年版方法测定崩解时限
,

以 T
S。

对其

进行相关性统计学处理
,

结果两者之间相关

性不显著 ( P > 0
.

0 5 )
,

见表 2
。

3
.

4 加有叫噪美辛的新瘤片与叫噪美辛原

粉 45 m ni 时溶出百分率比较
:

_

见表 3
。

表 3 4 s m in 溶出百分率比较

样 品 4 5 m i n 溶出 (% )

加 n引噪美辛的新瘤片 “ 9 5 9 9
.

2 9 3
.

4 8 3
.

3

叫噪美辛原粉
`

“ 7 1
.

8 6 4
.

2 4
“

“ 7 7
.

2 8

*
z 从左 至右分别为淀粉

、

CM C
一

N a
、

H PM C
、

PV P 制粒品

的新瘤片
, *

2 分别为转篮法
〔 2〕 、

旋浆法
〔 3“ 、

流室法即
; `

3

为 5 0 m ni 的溶出百分率
。

4 讨论与小结

4
.

1 经溶出度测定
,

可见中药新痛片能明显

改善和提高叫噪美辛原粉的溶出度
,

叫噪美

辛原粉 6 m ni 时仅溶出 12 %
,

而在中药新痛

片中 s m i n 时其溶出 已达 1 6
.

4 %~ 2 1
.

8%
。

两者相差 1
.

3一 1
.

8 倍
,

提示中药可能对西药

有促溶
、

促释作用
,

这值得继续探讨与研究
。

.4 2 不同辅料是影响溶出速率的重要因素
。

我们试验的 4 种粘合剂制成的加有叫噪美辛

的新痛片与市售的纯叫噪美辛片 (消炎痛片 )

的 T
S 。 ,

最快与最慢的相差 6 倍多
。

对叫噪美

辛等临床上副作用较多
,

溶解度低而剂量大

的西药
,

可考虑在制剂时加入适当的辅料
,

使

其溶出
.

度适中
,

既有利于保持药效又能减轻

副作用
。

4
.

3 本实验表 明 T
S。

与崩解时限无显 著性

相关
,

不同的粘合剂对叫噪美辛的溶出参数

影响不大 (尸 < 0
.

0 5 )
,

但对片剂的硬度却有

明显影响
,

以 H PM C
、

P V P 作粘合剂所制得

片的硬度 明显高于用淀粉
、

C M C
一
N a
所制得

的片
。
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