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烯丙雌醇 # $%%&%’()*’+,% -属 ./! 羟基孕激素类药物，是一种综合

性能较好的保胎药，临床上单独服用的疗效优于传统保胎药 0 . 1。其

含量测定方法已有文献报道 0 2 1，但尚未见其有关物质测定方法的

报道。为严格、有效地控制药品质量，笔者通过选择高效液相色谱

#3456-条件，研究并建立了测定烯丙雌醇片有关物质的方法，并

且通过选择适合的溶剂避免了辅料在短波长处的干扰。该方法操

作简单，测定快速、准确，现报道如下。

! 仪器与试药

789%’+) .."" 型高效液相色谱仪，:7: 检测器。烯丙雌醇片 #规

格为 ; <8 = 片，批号分别为 2"";">".，2"";">"2，2"";">"!，浙江仙

琚制药股份有限公司 -，乙腈为色谱纯，水为重蒸水，其余试剂均为

分析纯。

" 方法与结果

!" # 色谱条件

色谱柱：:9$<,+(9% 6.? 柱 # .;" << @ AB C <<，; "<-；流动相：乙

腈 D 水（>; E ;）；检测波长：2." +<；流速F .B ; <5 = <9+。

!" ! 溶液制备

取本品细粉适量，加乙醇溶解并定量稀释制成每 . <5 中含烯

丙雌醇 .B " <8 的溶液，滤过，取续滤液作为供试品溶液。精密量取

供试品溶液适量，加乙醇稀释制成 ." "8 = <5 的溶液，作为对照溶

液。

!" $ 专属性试验

取本品细粉适量 #约相当于烯丙雌醇 ." <8 - G 分别置 ." <5 量

瓶中，按以下顺序操作。

强酸破坏试验：加流动相少量，超声处理 2 <9+，加 ! <,% = 5 的

盐酸溶液 2 <5，室温放置 2 H，中和，用流动相稀释至刻度，摇匀，滤

过，取续滤液，进样 2" "5，记录色谱图。

强碱破坏试验：加流动相少量，超声处理 2 <9+，加 ! <,% = 5 的

氢氧化钠溶液 2 <5，室温放置 2 H，中和，加流动相稀释至刻度，摇

匀，滤过，取续滤液，进样 2" "5，记录色谱图。

热破坏试验：加流动相适量溶解，置 ?" I水浴 2 H，放冷，用流

动相稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，进样 2" "5，记录色谱图。

氧化破坏试验：加流动相少量，超声处

理 2 <9+，加 !"J 过氧化氢溶液 2 <5，室温

放置 2 H，加流动相稀释至刻度，摇匀，滤

过，取续滤液，进样 2" "5，记录色谱图。

光照破坏试验：加流动相溶解并稀释

至刻度，摇匀，置 ; """ %K 光下照射 ." H，

滤过，取续滤液，进样 2" "5，记录色谱图。

由图 . 可见，本品经酸、碱、氧化、光照

及热破坏后，产生的杂质峰均能与主峰基

线分离，说明该色谱系统能有效检测杂质。

!" % 最低检出量确定

取样品，用流动相溶解并逐步稀释，上

机测定，至峰高约为基线噪音的 ! L ; 倍，

得烯丙雌醇的最低检出量为 "B ?. +8。

!" & 稳定性考察

取同一供试品溶液，分别在 "G .G 2G AG
C H 时进样测定。结果杂质含量的 !"# 为

"B !J ，表明供试品溶液在 C H 内稳定。

!" ’ 有关物质检查方法

精密量取对照溶液 2" "5G 注入液相

色谱仪G 调节检测灵敏度G 使主成分色谱峰

的峰高约为满量程的 ."J ；再分别精密量

取对照溶液与供试品溶液各 2" "5G 注入液相色谱仪，记录色谱图

至主成分峰保留时间的 A 倍。供试品溶液色谱图中，量取除外溶剂

峰和 ! D 生育酚峰的其他各杂质峰峰面积，其和不得大于对照溶液

主峰峰面积的 2 倍（2B "J ）。

!" ( 样品测定

取样品 ! 批，按“溶液制备”及“有关物质检查方法”项下方法

制备供试品溶液，测定有关物质。结果批号为 2"";">".G 2"";">"2G
2"";">"! 的 ! 批样品中有关物质含量分别为 "B ?J G "B /J G "B ?J 。

# 讨论

经 :7: 检测，烯丙雌醇及其降解产物均仅有末端吸收，为尽

高效液相色谱法测定烯丙雌醇片的有关物质
贾 飞 .，汪卫军 2

#.B 浙江省食品药品检验所G 浙江 杭州 !."""A； 2B 浙江仙琚制药技术开发有限公司，浙江 杭州 !.""";-
摘要：目的 建立烯丙雌醇片的有关物质检查方法。方法 采用高效液相色谱（3456）法，色谱柱为 :9$<,+(9% 6.? 柱（.;" << @ AB C <<，; "<）G 流

动相为乙腈 D 水（>; E ;）G 检测波长为 2." +<，流速为 .B ; <5 = <9+。结果 烯丙雌醇与强制破坏产生的降解产物的杂质峰分离良好，最低检出量

为 "B ?. +8。结论 3456 法准确、灵敏、专属性强，可用于烯丙雌醇的有关物质检查。
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YB 光照破坏
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量减少辅料及溶剂的干扰，选择 #"$ %& 为检测波长。从各降解物

的 ’(’ 色谱图可知，各杂质均在主峰的 ) 倍保留时间内出峰，故

记录时间为主峰保留时间的 ) 倍。由于选择在 #"$ %& 波长处测

定，且本品规格小，辅料量大，干扰影响也大。取处方量辅料，分别

用流动相和乙醇为溶剂，按样品操作方法操作。结果表明，以流动

相为溶剂，在保留时间约 # &*% 前有辅料峰；而以乙醇为溶剂时，仅

有溶剂峰，辅料无干扰，故选择对烯丙雌醇易溶、对辅料难溶的乙

醇为溶剂。
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烧伤膏由黄连、大黄、虎杖、地榆、栀子、红花、白芷、白及、冰片

等 + 味中药组成，具有清热泻火、活血化瘀、消肿止痛、排脓生肌的

功效，外用于治疗烧、烫伤。根据各味药所处地位和药物的物理化

学性质，拟将该方中各味药物采用合适的方法提取。笔者用正交试

验优选方中药物的醇提工艺，以浸膏得率及大黄素转移率为评价

指标，寻找最佳的提取工艺条件。

( 仪器与试药

(B*G>%F ""$$ 型高效液相色谱仪 .美国安捷伦公司 /；(Y - "#$
型电子分析天平（日本岛津）；ZE -!微型旋涡混合器（上海沪西分

析仪器厂有限公司）。大黄素对照品 .中国药品生物制品检定所 /；
药材 .购自湖南省药材公司 /；甲醇 .色谱纯 /；磷酸 .优级纯 /；水 .自
制重蒸馏水 /；其他试剂 .分析纯 /。
" 方法与结果

!" # 正交试验设计

在查阅大量文献及预试验的基础上，选择对提取物收率影响

较大的乙醇浓度（因素 (）、乙醇量（因素 W）、回流时间（因素 X）作

为考察因素，以浸膏得率及大黄素转移率为评价指标，用 [+（!)）正

交表安排试验方案，因素水平见表 "。

!" ! 浸膏得率

精密吸取各次提取液 U$ &[，置恒重的蒸发皿中，于水浴上蒸

干，"$U \下干燥 ! 8，移至干燥器中冷却 !$ &*%，迅速精密称重，计

算浸膏得率。

!" $ 大黄素含量测定 %# &

#: !: " 色谱条件

色谱柱：=I9&7K*G X"R 柱 . #U$ && ] ): S &&A U "&/；流动相：甲

醇 - $: "V E!H^)（RU _ "U）；检测波长：#U) %&；流速：": $ &[ ‘ &*%；柱

温：!$ \。

#: !: # 溶液制备

精密量取各次提取液适量，置 "$ &[ 离心管中，精密加入适量

无水 乙 醇，摇 匀 ，以 ! $$$ I ‘ &*% 离 心处 理 "U &*%，取 上 清液 ，用

$: )U "& 微孔滤膜滤过，取续滤液作为供试品溶液。精密称取大黄

素对照品适量，配制成质量浓度为 $: $R) &B ‘ &[ 的大黄素对照品

甲醇溶液，作为对照品溶液。

#: !: ! 方法学考察

标准曲线绘制：精密吸取对照品溶液 #A )A SA RA "$ "[，依次进

正交试验法优选烧伤膏中醇提部分的提取工艺
康军民 "，任卫琼 #

（": 湖南省湘潭市韶山医院，湖南 湘潭 )"""$U； #: 湖南中医药大学第一附属医院，湖南 长沙 )"$$$,）

摘要：目的 考察烧伤膏中醇提部分的提取工艺。方法 采用正交试验设计法，以浸膏得率、大黄素转移率为考察指标，优选提取工艺条件。

结果 提取因素按影响大小依次是乙醇浓度（(）a 乙醇量（W/ a 回流时间（X）A 最佳提取条件是以 RUV 乙醇为溶剂，加热回流提取 # 次，加

醇量分别为药材量的 R 倍和 S 倍，提取时间分别为 # 8 和 ": U 8。结论 优化出的醇提部分的最佳提取工艺合理可行。

关键词：烧伤膏；浸膏得率；大黄素；正交试验；提取工艺
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