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摘要 应用 ��� 澄清剂代替醇沉法制备灵芝黄蔑精 口服液
。

经正交试验
,

优选出最佳 ��� 橙清剂浓度

和沉淀温度 �与醇沉法相比
,

��� 橙清剂能有效除去杂质
,

保留多糖
、

氨基酸等有效成份
,

并能降低成本
,

简化

工艺
,

制备质量更优的 口服液
。
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灵芝黄蔑精 口服液是我院研制的一种增

强免疫
、

镇静安 神
、

抗衰老的制剂
,

原工艺采

用水提醇沉法
,

但该法 中药 总固体物及多糖

等有效成份严重损失
,

难以保证药品质量 ;醇

沉需耗费大量酒精
,

且 需专门设备;工艺复

杂
,

周期长
。

为此我们应用 101 澄清剂
,

对灵

芝黄蔑精 口服液进行澄清
,

经正交试验
,

优选

出最佳工艺
,

并与醇沉法相比较
,

观察 101 澄

清剂的作用
,

证明能完整地保 留药液的各种

有效成分
,

达到去除杂质
、

澄清药液的 目的
。

一
、

材料及仪器

灵芝
、

黄蔑由石家庄乐仁 堂药店提供
,

1 0 1 澄清剂由上海华逊应用生物化学研究所

提供
。

试剂苟三酮
、

苯酚均 为分析纯
。

葡萄

糖(对照品 )
,

酪氨酸(标准品 )
。

73
1 紫外分光光度计(上 海第三分析仪

器厂)
。

二
、

制备工艺

灵芝
、

黄茂粗药材加适量水浸泡 0
.
5h,

以压 力 0
.
0 5 一 0

.
0 7 M P

a 、
3 0 m i

n

煮两 次
,

过

滤
,

合并滤液得 I 液
。

( 一)醉沉法

将 I 液浓缩 至 1/3 处方量
,

加 乙醇 至

“ %
,

静置 48 h
,

过滤
,

蒸发酒精
,

加水及矫味

剂至处方量
,

1 0 5 ℃热压灭菌
,

即得
。

( 二)新工 艺的制定

由于 10 1 澄清剂用于澄清药液主要与温

度及所用浓度两 因素有关
,

根据实际生产每



个因素选 3 个水平进行正交试验
,

见表 1
。

表 1 各 因素及水平设计

水平
因 素

A (浓度% ) B( 温度 ℃ )

1 7 6 0

2 14 8 0

3 2 0 10 0

将 工液浓缩至处方量
,

分为 9 组
,

分别在

不同温度下加入不同浓度 的 101 澄清液
,

剧

烈搅拌均匀后
,

静置 48h
,

观察澄清情况 ;过

滤
,

观察过滤难易程度
。

取滤液密封
,

1
05
℃

高压灭菌
,

静置 24 h
,

观察溶液 澄清度
,

结果

以 80℃
,

加入 7 % 101 澄清剂(5% 溶液)所得

药液较为理想
。

因此
,

新工艺为
:
将 I 液浓缩

至处方量
,

加温 至 80 ℃
,

加入 7% 的澄 清剂

(5 % 溶液 )
,

剧烈搅拌均匀
,

密闭
,

静置 铭h,

过滤
,

加入矫味剂
,

1
05
℃热压灭菌即得

。

三
、

新旧工艺所制药液的质t 比较

(一 )鉴别

1
.
各取两工艺所得药液(以下所称药液

均指未加矫味剂前的澄清药液)适量
,

分别加

入 1% 苗三酮 3 滴
,

加热至沸
,

均显兰紫色
。

2

.

取新工艺所得药液 10 ml
,

加适量碱性

酒石酸酮试液
,

加热 煮沸 Zm in
,

即产生砖红

色沉淀
,

取兰色上清 液
,

用硫酸 0
.
sm l酸 化

,

加热煮沸 10 m in
,

用 10 % 氢氧化钠液中和
,

再

加 入 碱性 酒石 酸 酮 试 液 少 许
,

加 热 煮沸

Zm in
,

即生成砖红 色的 沉淀 ;原 工艺亦有 同

样的反应
。

3

.

各取两工艺所得药液适量
,

分别加入

10 % 明胶水溶液 5 滴
,

均不发生混浊
。

4

.

各取两工艺所得药液适量分别加 入

20 % 磺基水杨酸 1一 2 滴均不发生混浊
。

( 二 )氛基酸的薄层 色谱分析

各取两工艺所得药液 10 川
,

分 别点于层

析纸上
,

同时以多种氨基酸注射液为对照
,

以

正丁醇 一 冰醋酸 一 水(4
:1:1) 为展开剂上行

展开
,

凉干喷以 2 % 苟三酮液
,

1
05
℃烘干

,

结

果两工艺所得药液在相同位置上有相应的斑

点
,

并用 11 种氨基酸注射液对照
,

结果有 4

个对应斑点
。

( 三 )总固体物的含量 N.1 定

两工艺所得药液各取 10 ml
,

置蒸发皿中

蒸发水份
,

10 5 ℃干燥至恒重
,

冷却称重
,

新工

艺为 0
.
46579

,

原工艺为 0
.
43969

。

( 四)总糖含量浏 定

1
.
标 准 曲线的绘制 参照文献[l]

,

以葡

萄糖对照品绘制标准曲线
,

得 回归方程
。

2

.

样品 浏定 取新工艺所得药液 Zml

加水至 30 m l
,

取 3m l
,

加 3% 酚试液 lm l
,

浓硫

酸 sm l
,

振摇 sm in
,

置沸水浴中加热 15m in
,

冷却
,

在 49Onm 处测定吸收度
,

同时平行作

原工艺药液的测定
,

结果
,

新工艺总糖含量为

4
.
24m g/ m l

,

原工艺总糖含量为 3
.
9 6m g/m l

。

( 五)总氛基酸的含量浏定

1
.
绘制标准 曲线 参照文献川方法 以

酪氨酸对 照品
,

在 57 0
nm 处测吸收度

,

得 回

归方程 y = 0
.
2048 + 0

.
5857 x

,
r =

0

.

9 9 1 1

2

.

样品 N.1 定 两工艺所得药液各稀释 5

倍
,

各精取 lm l
,

分别置 25 m l容量瓶中
,

加水

补充至 sm l
,

加 2 % 苗三酮 lm l
,

加 pH8
.
04 磷

酸缓冲液 lm l
,

加水至 n m l
,

在沸水浴中加热

15 m in
,

冷却
,

加水至 25 m l
,

测 定吸收度
,

按回

归方程计算含量
,

新工艺所得药液总氨基酸

量为 2
.
14m 岁m l

,

原工艺为 2
.
12m g/ m l

。

3

.

稳定 性观察 将两工艺制得的 口服

液灭菌处理
,

室温放置 3
mo

,

观察澄清度
、

色

泽变化
,

结果两工艺均较稳定
。

四
、

讨论

101澄清剂是 一种新型饮料澄清剂
,

其

成份均为食品级原料
,

经毒性试验安全无毒
,

并可随沉 淀后的 不溶性物 质一并滤 去
。

其

5% 溶液为胶体溶液
,

只除去药液中颗粒较

大
、

具有托克沉淀 趋势的悬浮颗粒[2]
,

保 留

高分子多糖类
,

并利用高分子多糖对疏水胶

体的保护作用
,

提高中药制剂的稳定性
。

本实验应用正交试验优选出 101 澄清剂

的最佳沉淀工艺
,

并通过新旧工艺的对比
,

结
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果表明
:
应用 101 澄清剂能较多地保留有效

成分
,

成品稳定
,

且工艺简单
,

生产周期短
,

成

本低
,

适用于制备灵芝黄蔑精 口服液
。
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堂试验考察盐酸普鲁卡因注射液中细菌内毒素

吴文飞 刘明忠

(上海市第一肺科医院 上海 200433)

摘要

的干扰作用
。

关键词

用徽试剂对盐酸普鲁卡因注射液进行抑制试验
、

增强试验和灵敏度复核试验
,

确定其对赏试验

盐酸普普卡因注射液 ;堂试剂 ;细菌内庵素 ;干扰试验
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我院 自制制剂 20 % 盐酸普鲁卡 因注射

液
,

用于外科手术麻醉
,

临用时取 25 一 50 m l
,

加到 5 % 葡萄糖注射液中供静脉滴注
,

有必

要检查热原
。

本文经考察
,

采用鳖 法检查细

菌内毒素
,

方法可行
、

简便
,

有利于医院快速
、

高效地监控制剂质量
。

现报道如下
。

一
、

仪器和材料

电热恒温水浴箱 (上海医疗器械七厂 );

X W
一

80
A 型旋涡混合器 (上海医科大学仪器

厂)
。

2 % 盐酸普鲁卡因注 射液 (上 海海普 药

厂
,

0

.

0 4 9
/ Z m l

,

批号 931002) ;2 0 % 盐酸普鲁

卡因注射液(本院自制
,

批号 9610 30 );5 % 葡

萄糖注射液 (本院 自制
,

批号 961009
一

2 ); 盐

酸普鲁卡因 (南京制药厂
,

批号 9401 23 ); 堂

试剂 (厦 门堂试剂 厂
,

灵敏度 凡 二 0
.

25 E u /

m l
,

批号 960606) ;鳖试剂溶解液(厦门擞试

剂厂
,

为超纯 水
,

内毒素含量 < 0
.
03 E u / m l,

批号 9501 10
,

本实验兼作无热原水);细菌内

毒素工作标准 品 (厦门鳖试剂 厂
,

1 0 E U / 支
,

批号 950320)
。

二
、

实验方法与结果

采用试管法
,

按卫生部颁布的(细菌内毒

素检查法)
,

结合(中华人 民共和国药典)第二

部 19 95 年版附录 76 页的方法
,

做如下试验
。

( 一)2 % 盐酸普香卡 因注射液 的增强试

验和抑制试验

1
.
增强试验


