
摇 摇 本研究证明,用挥发油包合物制得的银翘解毒颗

粒比原制备工艺制得的颗粒稳定性得到很大的提高,
说明 茁鄄CD 包合挥发油确能增强稳定性,提高制剂的

质量。 中药复方制剂中,挥发油成分为药物有效成分

的制剂有很多,本研究除了改善银翘解毒颗粒的稳定

性外,还可以为其他制剂的改进提供参考。
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塞来昔布凝胶的制备与质量控制

黄良永,郑江萍,阎文强
(郧阳医学院附属太和医院药学部,湖北十堰摇 442000)

[摘摇 要] 摇 目的摇 制备塞来昔布凝胶并建立其质量控制方法。 方法摇 以卡波姆 940 为凝胶基质,以月桂氮酮和油

酸为透皮吸收促进剂,用二甲亚砜作塞来昔布的溶媒,制备外用凝胶;采用高效液相色谱法测定主药含量。 结果摇 该法

制得的凝胶均匀细腻,易涂布;建立的色谱方法能排除辅料对塞来昔布的干扰,塞来昔布在 2. 12 ~ 212. 00 滋g·mL鄄1浓度

范围内线性关系良好,平均回收率为 100. 29% ,RSD=0. 55 % 。 结论摇 塞来昔布凝胶的制备方法简单,制得的凝胶符合

要求,质量控制方法可靠。
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The Preparation and Quality Control of Celecoxib Gel
HUANG Liang鄄yong,ZHENG Jiang鄄ping,YAN Wen鄄qiang(Department of Pharmacy,Taihe Hospital Affiliated
with Yunyang Medical College, Hubei Shiyan, 442000,China)

ABSTRACT摇 Objective摇 To prepare celecoxib gel and to establish the method for its quality control. 摇 Methods摇 The
celecoxib gel for external use was prepared by using carbopol 940 as the base,laurocapram and oleic acid as skin penetration
enhancer and DMSO as solvent for celecoxib and the drug content was determined by HPLC. 摇 Results摇 The preparation was
stabililty and without irritation. Celecoxib can be completely separated with a linear range of 2. 12鄄212. 00 滋g·mL鄄1 and
correlation coefficients of r = 0. 999 9. The average recovery was 100. 29% with a RSD of 0. 55 % . 摇 Conclusion 摇 The
preparation technique is simple and feasible for the quality control.

KEY WORDS摇 Celecoxib; Gel; Carbopol 940; Laurocapram; Oleic acid; Quality control

摇 摇 塞来昔布化学名为 4鄄[5鄄(4鄄甲苯基)鄄3鄄(三氟甲

基)1H鄄吡唑鄄1鄄基]苯磺酰胺,是一种新型非甾体抗炎

药(NSAIDs),也是一种高选择性环氧化酶鄄2(COX鄄2)
抑制药,能阻止前列腺素(PGs)类物质的产生,从而达

到抗炎、镇痛及退热作用;临床上主要用于骨关节炎和

风湿性关节炎,也可用于外周和中枢镇痛[1]。 目前市

场上只有口服塞来昔布胶囊和片剂销售,但口服后易

发生胃肠道不良反应和心血管风险[2]。 为了避免其

胃肠道反应和口服首关作用,达到增强疗效,降低不良

反应的目的,笔者开发了塞来昔布局部外用凝胶剂,参
考文献[3],经过处方优选,制得的凝胶剂透皮吸收实

验和临床实验获得理想的结果;现将塞来昔布凝胶剂

的制备与质量控制方法报道如下。
1摇 材料摇
1. 1摇 仪器摇 美国 Dionex UltiMate3000 液相色谱仪(包
括四元低压梯度泵,自动进样器,柱温箱,可变多波长
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紫外检测器,变色龙色谱工作站);Diamonsil C18 色谱

柱(250 mm伊4. 6 mm,5 滋m);Sartorius 电子分析天平

(北京赛多利斯天平有限公司);KUDOS 超声波清洗

器鄄SK3300H(上海申生科技有限公司);PHS鄄4J 型精

密 pH 计(上海雷磁精密仪器厂)。
1. 2摇 试药摇 塞来昔布对照品(印度 PHARMA Links 制
药公司,批号:CX / 0904,含量:99. 76% ),塞来昔布原

料(印度 PHARMA Links 制药公司,批号:CX / 0901,以
干燥品计算含量为 99. 03% ),卡波姆 940(美国 GF 古

利德公司,批号:20080903),月桂氮酮(山东良福制药

有限公司,批号:080522),油酸(十八烯酸,济南发达

化工工业有限公司,批号:20090120),甘油(湖南尔康

制药厂,批号:081108),二甲亚砜、乙醇、三乙醇胺、聚
乙二醇(PEG)400 等其他辅料为药用或分析纯,甲醇、
乙腈为进口色谱纯试剂。
2摇 处方与制备摇
2. 1 摇 处方 摇 塞来昔布 10. 0 g,甘油 100 mL,乙醇

200 mL,PEG400 200 mL,油酸(十八烯酸)50 mL,卡波

姆 940 5. 0 g,月桂氮酮 100 mL,二甲亚砜 50 mL,三乙

醇胺适量,纯化水加至 1 000 g。
2. 2摇 制备摇 取处方量的甘油、乙醇、PEG400 和纯化水

100 mL 混合均匀,将卡波姆 940 均匀撒入上述溶液液

面上,放置 12 h,使卡波姆充分膨胀,加入月桂氮酮,研
磨均匀形成凝胶,将塞来昔布用二甲亚砜溶解,然后在

搅拌下缓缓加入到凝胶中,用三乙醇胺调节 pH 值约

至 6. 8,加纯化水至 1 000 g,搅拌均匀,即得。
3摇 质量控制摇
3. 1摇 性状摇 本品为类白色半透明胶体。
3. 2摇 鉴别摇 采用高效液相色谱法鉴别,参照“样品含

量测定项下冶操作,样品中主峰的保留时间与塞来昔

布对照品峰保留时间一致。
3. 3摇 pH 值 摇 取塞来昔布凝胶样品 2 g,加纯化水

20 mL搅拌溶解后,测定 pH 值应为 6. 5 ~ 7. 0。
3. 4摇 含量测定摇
3. 4. 1 摇 色谱条件 摇 色谱柱:Diamonsil C18(250 mm伊
4. 6 mm,5 滋m);流动相:甲醇鄄乙腈鄄水(404020)
用磷酸调 pH 值到 4. 0;检测波长 238 nm;柱温 30 益;
进样 10 滋L;理论塔板数以塞来昔布峰计不低于3 000;
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实验表明在该色谱条件下,分别取“3. 4. 2冶项下的标

准品溶液(42. 4 滋g·mL鄄1)和“3. 4. 6冶项下的样品溶

液(40 滋g·mL鄄1)及同法制得的空白基质溶液10 滋L,
进样,测得塞来昔布保留时间为 4. 70 min,峰型对称,
处方中其他辅料对主成分测定无干扰。
3. 4. 2摇 标准曲线的制备摇 精密称取塞来昔布对照品

53. 0 mg,置于 50 mL 量瓶中,加甲醇 40 mL 超声溶解,
加甲醇至刻度;再精密量取5. 0 mL,至25 mL 量瓶中,用
流动相稀释至刻度得对照品贮备液;精密量取对照品贮

备液 10,5,2,1,0. 5,0. 1 mL 置 10 mL 量瓶中,用流动相

稀释成含塞来昔布 212. 00,106. 00,42. 40,21. 20,10. 60,
2. 12 滋g·mL鄄1的溶液,取 10 滋L 进样,记录色谱图,以塞

来昔布的峰面积(Y)为纵坐标,塞来昔布的浓度(X)为
横坐标,得回归方程 Y=0. 497X-0. 010 4, r=0. 999 9,表
明塞来昔布的浓度在 2. 12 ~ 212. 00 滋g·mL鄄1范围内,
浓度与峰面积呈良好的线性关系。
3. 4. 3摇 稳定性实验摇 取“3. 4. 2冶项下212. 0 滋g·mL鄄1

的溶液室温放置 0,1,6,12,24 h 后,取 10 滋L 注入色

谱仪,记录色谱图,结果 RSD = 0. 22% ,表明塞来昔布

溶液在 24 h 内稳定。
3. 4. 4摇 精密度实验摇 取“3. 4. 2冶项下的对照品溶液

于 1 日内重复测定 5 次和连续 5 d 在“3. 4. 1冶条件下

进样 10 滋L,结果日内、日间 RSD 分别为 0. 23% ,
0. 68% 。
3. 4. 5 摇 回收率实验 摇 按样品中塞来昔布标示量的

80%,100%,120%进行回收率实验,精密称取塞来昔布

对照品约 8,10,12 mg 各 3 份,分别置于 50 mL 量瓶中,
按处方量称取配好的空白基质 1. 0 g,用流动相溶解后,
加入上述量瓶中定容至刻度,摇匀,精密量取5 mL,置
25 mL 量瓶中,加流动相至刻度,摇匀,过滤,取续滤液

10 滋L 进样,用外标法以峰面积计算出回收率,平均回

收率为 100. 29%,RSD=0. 55%(n=9),见表 1。
表 1摇 塞来昔布回收率实验结果摇

Tab. 1摇 Results of the recovery rate of celecoxib摇

序号
加入量 /

mg
测定量 /

mg
回收率 /

%
1 8. 4 8. 37 99. 64
2 8. 1 8. 13 100. 37
3 8. 5 8. 52 100. 24
4 9. 9 9. 91 100. 10
5 10. 2 10. 21 100. 10
6 10. 1 10. 07 99. 70
7 12. 4 12. 43 100. 24
8 12. 3 12. 41 100. 89
9 12. 6 12. 77 101. 35
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3. 4. 6摇 样品的含量测定摇 精密称取凝胶样品 3 份各

1. 0 g(相当于塞来昔布 10 mg),用流动相溶解后,置
于 50 mL 量瓶中,稀释至刻度,摇匀,再精密量取

5 mL,用流动相稀释至 25 mL,摇匀,过滤,取续滤液

10滋L 进样,记录色谱图,计算样品中塞来昔布的含量,
结果见表 2。

表 2摇 凝胶样品含量测定结果摇
摇 Tab. 2摇 Content determination results of samples摇 %

样品批号
测得含量相当于

标示量的百分比
RSD

090513 99. 10 0. 43
090524 102. 41 0. 57
090603 100. 89 0. 39

4摇 讨论摇
塞来昔布为难溶于水的药物,采用万能溶媒二甲

亚砜溶解,同时二甲亚砜有软化皮质,促皮吸收作用;
文献[3]报道 5% 油酸可明显增加塞来昔布的透皮吸

收效果,透皮吸收实验验证本处方的合理设计,处方优

选和透皮吸收实验结果另文报道。
在液相色谱条件选择时,参考文献条件[4鄄5],不能

消除辅料对主成分的干扰;经过实验采用甲醇鄄乙腈鄄

水(404020) (用磷酸调节 pH 值至 4. 0)作流动

相,不仅塞来昔布能在较合适的时间出峰,而且能消除

辅料对塞来昔布测定的干扰;该流动相对凝胶样品的

溶解性较好,直接稀释样品,操作简便;实验证实本法

测定塞来昔布含量准确度和精密度高,稳定性好,方法

可行,可用来控制塞来昔布凝胶的含量。
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囊虫消胶囊的制备与质量控制

郭丽芳1,刘摇 红2,余卫兵3, 廉摇 辰1

(1. 河北省邯郸市中医院制剂室,056001;2. 河北省邯郸市第一医院老年病一科,056002;3. 河北省邯郸市药品

检验所,056001)

[摘摇 要] 摇 目的摇 研制囊虫消胶囊,并制定该药的质量控制方法。 方法摇 采用槟榔、川芎、黄连等中药为原药材干

燥粉碎制备囊虫消胶囊,采用薄层色谱(TLC)法对处方中的槟榔、川芎、黄连进行定性鉴别;采用高效液相色谱(HPLC)
法测定囊虫消胶囊中盐酸小檗碱的含量。 结果摇 该制备工艺简单可行,盐酸小檗碱进样量在 0. 020 2 ~ 0. 202 0 滋g 范围

内呈良好的线性关系( r=0. 999 9),平均回收率为 99. 33% ,RSD 为 0. 60% 。 结论摇 该制剂处方合理,制备工艺简单,质
量控制方法简便、准确 。
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摇 摇 囊虫消胶囊是经河北省食品药品监督管理局批准

生产的医院制剂(冀药制字 Z20051370)。 由槟榔、川
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芎、黄连等中药制成,具有杀虫、软坚散节、息风镇痛的

作用,临床用于脑囊虫、皮肤囊虫的治疗。 现将制备方

法、质量控制报道如下。
1摇 仪器与试药摇

硅胶 G(薄层层析用,青岛海洋化工有限公司);
岛津 LC鄄2010AHT 高效液相色谱仪(日本岛津),检测

器:UV鄄VIS,LCsolution 色谱工作站;槟榔对照药材、川
芎对照药材、黄连对照药材、盐酸小檗碱对照品由中国

药品生物制品检定所提供;囊虫消胶囊(邯郸市中医
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