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表 3 方差分析表
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3 讨论

影响喷雾制粒的因素很多 lj[
,

药物细粉的性质
、

制粒机容器车中的物料量
、

戮合剂的种类
、

浓度及喷

液速度
、

喷雾压力
、

进 风温度等均能影 响颗 粒的粒

度
、

水分
,

从而最终影响片剂的成型
。

复方石韦片的

处方固定
,

药物细粉
、

浸膏质量及密度
、

设备也 固定
,

因此只考虑喷雾速度
、

雾化压力
、

进风温度
、

辅风温

度对喷雾制粒的影响
。

如果豁合剂喷雾速度快
、

雾化

压力过低
、

进风温度过低
,

则造成喷雾制粒体系提供

的热量无法满足制粒过程中水分蒸发
,

导致湿骤变

失稳 2[]
,

即平常所说的
“
塌床

” ; 如果戮合剂喷雾速度

过缓
、

雾化压力大
、

进风温度过高
,

则勃合剂在与药粉

接触前就被干燥
,

导致颗粒中细粉过多
,

不利于压片
。

采用原制粒工艺
,

制得 的颗粒压制成素片 (崩解

时限 35 m in 左右 )
,

再薄膜包衣
,

结果薄膜包衣的过

程中发生松片
,

药粉脱落
,

导致薄膜衣片表面粗糙
,

甚至衣层脱落
。

造成上述现象的原因主要有两点
:

一

是大颗粒在干燥 过程 中部分发生炭化
,

致使最终制

得的颗粒豁合性 降低
; 二是药材细粉中植物纤维较

多
,

制成颗粒后相当一部分分布在颗粒的外表面
,

压

片后纤维存在较大的发生弹性复原趋势
。

采用喷雾

制粒工艺
,

物料受热温度较低
,

避免了物料在烘箱中

长时间受热对有效成分造成 的损 失
,

使苦参碱 的含

量符合标准
。

同时由于原药材细粉作为部分种子加

人
,

植物纤维被包在颗粒的中心
,

降低了发生弹性形

变的趋势
,

可压性好
,

素片崩解时限低于 20 m in
,

并

且薄膜包衣过程 中不发生松片
、

赫连
,

制得的薄膜衣

片符合标准
。

因此
,

采用喷雾制粒工艺生产复方石韦

片与原工艺相 比
,

具有工艺环节少
,

污染小
,

崩解时

限短
,

适合大生产等特点
。
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H P L C 法测定天力维康胶囊中淫羊蓬昔的含量
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天津化工研究设计院
,

天津 3 0 0 13 1 ; 2
.

河北省药品检验所
,

河北 石家庄 0 5 0 0 1 1 )

天力维康胶囊由淫羊蕾
、

人参
、

鹿茸
、

拘祀
、

肉从

蓉
、

海马
、

大枣等 9 味中药组成
,

具有益气固本
、

温肾

壮阳
、

调理精神的功效
,

临床主治男性肾功能降低
、

阳萎早泄
、

神经衰弱
。

淫羊蕾为其主药之一
,

淫羊霍

昔为其 中的主要有效成分
,

因此可选择淫羊蕾昔作

为 其 质量 控制 的定量 指标 之 一
。

本 研究 建立 了

H P L C 法测 定 其 主要 有 效成 分 淫羊 霍 昔 含量 的

方法
。
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1 仪器与试剂

L C一10 A型 高 效 液 相 色 谱 仪 ( 日本 岛 津 )
,

S P D一 1 OA 紫外检测器 ( 日本 岛津 )
,

E hc or m 98 工

作站
,

A g i l e n t
一

C
I 。 S P E 柱 (美国 A g i l e n t 公 司

,

规格

20 0 m g 3/ m L )
。

淫羊霍昔对照品 ( 中国药品生物制

品检定所
,

批号
: 7 3 7

一

20 01 1 1 ) ;天力维康胶囊 由河北

维康药 物 有 限 公 司 提 供
,

批 号
: 0 3 1 0 1 2

、

1 3 10 2 5
、

03 1 1 10
; 甲醇为优级纯

,

其余试剂均为分析纯
。

2 方法与结果

2
.

1 色 谱 条 件 巨̀
,

2 〕 :

色 谱 柱
: K r o m a s i l C

1 8

( 2 5 0 m m x 4
·

6 m m
,

5 拜m ) ; 流动相
:
乙睛

一

水 ( 2 5 :

7 5 ) ; 检测波长
: 2 70 n m ;

体积流量
: 1

.

0 m L / m i n ; 柱

温
:

室温
。

理论塔板数按淫羊蕾昔计应不低于 2 5 00
。

2
,

2 对照品溶液的制备
:

精密称取淫羊蕾昔对照品

.3 62 m g
,

置于 50 m L 量瓶中
,

用 甲醇溶解
,

并加至

刻度
,

即得 ( 0
.

0 7 2 4 拜g加 L )
。

2
.

3 供试品溶液的制备
:

取适量天力维康胶囊内容

物
,

研细
,

精密称取 1
.

00 9 置圆底烧瓶中
,

加人甲醇

30 m L 回流 l h
,

提取 3次
。

合并滤液
,

回收甲醇至约

20 m L
,

转移至 50 m L 量瓶 中
,

用甲醇稀释
,

并加至

刻度
,

摇匀
,

即得
。

取 S P E
一

C 18 小柱
,

依次用 5 m L 石

油醚
、

5 m L 甲醇
、

5 m l
一

水洗柱川后
,

加供试品溶液

于 S P E
一

C
, 8

柱上
,

以每 2 m L 为单位收集流 出液
,

取

第 7一 s m L 流出液作为 H IP
,

C 测定溶液 (相当于含

供试品粉末 20 m g / m L )
。

2
.

4 线性关 系考察
:

分别取淫羊蕾昔对照品溶液

4
、

6
、

8
、

1 0
、

12
、

1 5 拼L 进样
,

以吸收峰面积 ( Y ) 为纵坐

标
,

以淫羊蕾昔 的质量 ( X )为横坐标
,

得 回归方程
:

Y = 1
.

8 6 5 x 1 0 6
X 一 2

.

4 8 2 X I O 4 , r
一 0

.

9 9 9 2
。

结果

表明
,

淫羊蕾昔在 0
.

15 一 1
.

09 拜 g 与峰面积线性关

系 良好
。

2
.

5 精密度试验
:

取淫羊蕾昔对照品溶液
,

依上述

色谱条件
,

进样 10 拼L
,

重复 5 次
,

记 录峰面积值
,

计

算
,

结果淫羊霍昔峰面积 R S D 一 2
.

2 %
。

2
.

6 稳定性试验
:

取淫羊蕾昔对照品溶液和天力维

康胶囊供试品溶液
,

依上述色谱条件每隔 60 m in 各

进样 10 拜L
,

记录峰面积值
。

结果表明溶液在 s h 内

稳定
,

淫羊蕾昔峰面积 R S D 分别为 。
.

88 %
、

0
.

88 %

( n = 6 )
。

2
.

7 重现性试验
:

取同批 (批号
: 0 3 10 1 2) 样品 4 份

,

分别按供试品溶液制备法制备供试品溶液
,

依上述

色谱条件分析进样 10 拌L
,

测定峰面积
,

计算
,

结果

淫羊霍昔峰面积 R S D ~ 。
.

32 %
。

2
.

8 加样 回收率试验
:

取批号为 0 3 10 1 2 的天力维

康胶囊样品粉末 4 份
,

每份精密称取 1
.

00 9
,

分别加

人淫羊蕾昔对照品溶液 1 0
.

00 m L
,

按供试品溶液的

制备方法制备溶液
,

分别进样测定
。

结果平均回收率

为 9 8
.

6%
,

R S D = 2
.

2 2 % ( n = 4 )
。

2
.

9 样品测定
:

将 3批样 品分别按供试品溶液制备

法制成溶液
,

依上述色谱条件分别进样 10 拜L
,

以外

标法计算样品中淫羊霍昔的含量
,

结果见表 1
。

表 l 天力维康胶班中淫羊 , 普的含一 伽 ~ 3)

T a b l e 1 I e a r i i n i n T i a n li W
e i k a n g C a P s u l e s ( n

~ 3 )

批 号

0 3 1 0 1 2

0 3 1 0 2 5

0 3 1 1 1 5

淫羊茬昔 (/ m g
·

g一 , ) R S D / %

2
.

8 4

2
.

8 0

2
.

8 1

0
.

5 8

0
.

6 0

0
.

5 8

3 讨论

采用 S P E
一

C
l :

小柱进行测试前预处理是因为针

对待测成分难吸附 (极性较大的昔 )
、

干扰杂质 (极性

较小 的昔元和其他杂质 )易吸附达到去除干扰的 目

的
。

由于 S P E 柱中固定相对待测成分也有微小的吸

附
,

所以经测定发现
,

在 O~ 4 m L 接收液 中待测成

分质量浓度是逐渐增 大的
; 在第 5一 10 m L 接收液

中待测成分质量浓度是一样的
,

这是因为 S P E 柱中

固定相对待测成分的吸附达到了饱和
,

此时接收液

的质量浓度与样品溶液的质量浓度是相同的
。

对后

边 的接收液进行测试的结果稍有不同
,

是因为 S P E

柱 中固定相对某些干扰杂质的吸附也达到了饱和
,

这些杂质也出现在接收液中
,

干扰了测定结果
。

采用

S P E 预处理还可避免 中药 中复杂成分对色谱柱的

损伤
。

采用 H P L C 法测定天力维康胶囊 中淫羊霍昔

的含量
,

方法经济
、

简便
、

快速
、

准确
,

重现性好
,

可作

为天力维康胶囊的质量控制指标之一
。
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