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摘 要 目的：制备显示义齿组织面压通点的新型压力指示剂并建立其质量控制方法。方法：以羊毛脂、白凡士林等为辅料制备

新型压力指示剂，并考察其性状、涂展性、不易黏附黏膜程度。测定锥入度，采用干燥失重法测定其中的水分含量；进行耐热、耐

寒、离心、长期试验等稳定性考察。结果：制备的新型压力指示剂为淡黄色、非透明、质地均匀的半固体制剂，具有良好的颜色遮盖

度，涂展性好，不易黏附口腔黏膜且容易去除，锥入度平均值为173.50单位（RSD＝2.22％，n＝6）。水分回收率试验平均回收率为

100.28％（RSD＝0.608％，n＝5）。样品平均水分含量为45.42％（RSD＝0.337％，n＝5）；耐热和耐寒试验未见油水分离；离心试验

未见分层；长期试验未见酸败、异臭、变硬、油水分离、分层现象发生；其含量亦无变化。结论：新型压力指示剂具有良好的性能，制

备工艺简单，稳定性良好，质量可控。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To prepare new type pressure indicator for showing denture tissue surface tenderness and to establish

the method for its quality control. METHODS：Lanolin and petrolatum were used as the main adjuvant material to prepare new pres-

sure indicator. The property，spreadable property and the degree of difficulty to adhere to mucous membrane of the indicator were

investigated. Cone penetration was determined，and the moisture determination study was conducted by weightlessness method. The

stabilities of heat-resistant，cold-resistant，centrifugation and long-term tests were evaluated. RESULTS：The prepared new pressure

indicator was yellowish，non-transparent and homogeneous semi-solid preparation，with good color cover coverage and viscosity.

The prepared indicator was not easy to adhere to oral mucosa and could be removed easily. The cone penetration was 173.50 units

in average（RSD＝2.22％，n＝6）. The average recovery test of moisture was 100.28％（RSD＝0.608％，n＝5）. Average moisture

capacity of the optimized pressure indicator was 45.42％（RSD＝0.337％，n＝5）. No water-oil separation was found in heat-resis-

tant test and cold-resistant test；no layering occurred in centrifugal test；rancidity，foreign odor，brinelling，water-oil separation

and layering were not observed in long-term test；the content of pressure indicator had no difference. CONCLUSIONS：The new

pressure indicator has good performance. The preparation process is simple. The property of optimized pressure indicator is stable

and controllable in quality.
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在活动义齿的修复中，由于义齿的边缘过长，组织面有压

痛点，造成患者口腔黏膜红肿。为了解决此类问题，采用压力

指示剂可以收到理想效果。压力指示剂（Pressure indicator）是

一种可客观地在患者初次戴牙时显示义齿组织面压痛点的材

料，也可检查义齿组织面调整修改后的情况[1]。目前传统压力

指示剂主要分为凝固型[1-3]和非凝固型[3-5]两种。Firtell DN等[5]

比较了2种不同类型市售压力指示剂的作用效果，凝固型压力

指示剂在应用时受时间限制较大，需用量较多，其稠度增加或

凝固后，可能会使义齿发生移动从而降低指示压痛点的准确

性；相比之下，非凝固型压力指示剂所需用量较少，准确度较

高，但其最大的缺点是不易去除。本文以白凡士林和羊毛脂

等为辅料，研制了新型压力指示剂，保留了传统非凝固型压力

指示剂用量少、使用方便、准确度较高等优点，且不易黏附于

口腔黏膜，容易去除，改善了传统非凝固型压力指示剂的较大

弊端，临床反映良好。

1 材料
HC-TP11B-5架盘药物天平（北京医用天平厂）；HC-TP-12

型架盘天平（天津市天马仪器厂）；DT-100单盘电光天平（北京

光学仪器厂）；电热恒温水浴锅（北京长安科学仪器厂）；101-0

型电热鼓风干燥箱（上海沪南科学仪器联营厂）；锥入度测量

器（地质部上海地质仪器厂）。

药用级白凡士林（北京市燕京药业有限公司，批号：

100519）；DMS-V31 聚硅氧烷（美国 Gelest 公司，批号：9H-

15099）；药用级羊毛脂（中国华亭羊毛脂厂有限公司，批号：

120719）；压力指示剂（我科自制，批号：20120914、20120915、

20120916、20120917，规格：每盒 20 g，水分含量：47.62％）；水

为纯化水；其余试剂均为分析纯。

2 处方与制备
2.1 处方设计

以羊毛脂与水相比例、白凡士林占处方比例、聚硅氧烷占

处方比例为考察因素，每个因素设定 3个水平，以制剂的锥入

度、涂展性以及不易黏附黏膜程度为评价指标，利用正交试验

对处方进行优化（处方优化由笔者所在另一小组完成）。优化

后处方组成为：羊毛脂200 g，白凡士林10 g，聚硅氧烷10 g，纯

化水200 ml。其中，羊毛脂、白凡士林、聚硅氧烷为油相，白凡

士林、聚硅氧烷同时还具有提高润滑性和涂展性的作用。

2.2 制备

称取羊毛脂 200 g、白凡士林 10 g、聚硅氧烷 10 g于 80 ℃

加热混匀，少量分次加入200 ml纯化水（80 ℃预热），边加边按

同一方向研匀，操作应缓慢，避免产生气泡，待纯化水全部加

完后，继续研磨至膏状细腻，冷却，分装，即得。

应用时，取制剂适量均匀涂于义齿基托表面，将义齿戴入

口内，嘱患者做正中牙合、前伸牙合、侧方牙合运动后，取出义齿检查

基托表面。若存在压痛点，由于挤压力的作用，使制剂移去，

则在高点处显露出义齿粉红色处，表明此处义齿相对应的口

腔黏膜软组织面受力较大，为压痛点，需进行修改。

3 质量控制
3.1 性状

本品为淡黄色、非透明、质地均匀的半固体制剂。

3.2 鉴别[6]

羊毛脂。取本品 1.05 g（含羊毛脂 0.5 g），置于 10 ml烧杯

中，加三氯甲烷5 ml溶解后，加醋酸酐1 ml与硫酸2滴，即显深

绿色。

3.3 锥入度

按照2010年版《中国药典》（二部）附录ⅩK锥入度测定法[6]

测定。取制剂约 300 g，装入直径 102 mm、深度 70 mm的样品

杯中，刮平表面，于（25±0.5）℃贮存24 h。相同温度下，将样

品杯置锥入度测量器的底座上，旋开升降架背后的紧定螺钉，

上下移动升降架至合适位置，旋紧。再用两侧微调手轮，慢慢

放下锥杆，利用反光镜来观察使针尖刚好与试样表面接触。

调零，迅速释放锥体并维持5 s后，读出锥入深度。平行操作6

次，每个测试点之间及与样品杯边缘的距离不少于10 mm。结

果，锥入度平均值为173.50单位（RSD＝2.22％，n＝6）。

3.4 涂展性

本品涂展性良好，可均匀涂布于义齿基托表面。

3.5 不易黏附黏膜程度

本品不易黏附于口腔黏膜。将涂有压力指示剂的义齿戴

入患者口内，嘱患者做正中牙合、前伸牙合、侧方牙合运动后，取出义

齿，患者口腔黏膜无压力指示剂残留。

3.6 水分

3.6.1 空白辅料的制备。称取羊毛脂40 g，白凡士林2 g，聚硅

氧烷2 g，80 ℃加热混匀，得空白辅料。

3.6.2 回收率试验。精密称取空白辅料1.05 g，置于干燥至恒

质量的扁形称量瓶（4 cm×2.5 cm）中，共 15份，分别按处方比

例的80％、100％、120％加入水0.7、1.0、1.5 ml，80 ℃研磨制成

样品，厚度不超过 10 mm，精密称定。以空白辅料 1.05 g作为

空白对照，于 105 ℃温度下烘干[6]，分别于 24、36、48 h取出称

量瓶，加盖，干燥器内冷却 30 min，称质量，记录。继续烘干 1

h，冷却，称质量，记录，至连续两次干燥的质量差异在 0.3 mg

以下（恒质量）[7]。设置3次重复，重复间误差不超过0.2％测定

值有效。精密记录 15份样品不同干燥时间的总质量（称量瓶

质量与样品质量之和），精确到 0.001 g，计算达恒质量时的减

失质量（测得量）、平均回收率与RSD，结果详见表1。

表1 水分回收率试验结果（n＝5）

Tab 1 Results of recovery test of moisture（n＝5）

加入水分占处方
比例，％

80

100

120

加入量，
g

0.698 99

0.703 60

0.693 47

0.709 02

0.699 58

0.999 95

0.990 80

0.973 38

0.989 87

0.999 03

1.491 64

1.490 93

1.482 25

1.500 85

1.492 00

测得量，
g

0.709 33

0.708 93

0.687 88

0.708 82

0.699 93

1.001 66

0.992 50

0.977 18

0.990 53

1.000 98

1.491 69

1.492 23

1.481 33

1.528 82

1.490 86

回收率，
％

101.48

100.76

99.19

99.97

100.05

100.17

100.17

100.39

100.07

100.19

100.00

100.09

99.94

101.86

99.92

平均回收率，
％

100.29

100.20

100.36

RSD，
％

0.867

0.117

0.840

3.6.3 重复性试验。取同批号（20120916）样品适量，共 5份，

测定水分含量。结果，RSD＝0.529％（n＝5），表明此方法重复
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性良好。

3.6.4 精密度试验。取同一批号（20120915）样品适量，按

“3.6.2”项下方法干燥样品至恒质量，于同日内测定5次样品质

量，计算日内精密度；每日测定1次样品质量，连续测定5 d，计

算日间精密度。结果，日内RSD＝0.013％（n＝5），日间RSD＝

0.011％（n＝5）。说明本法具有良好的精密度。

3.6.5 稳定性试验。取同一批号（20120917）样品适量，按

“3.6.2”项下方法干燥样品至恒质量，室温下干燥器内放置，分

别于 2、4、6、8、10 h测定样品质量。结果，RSD＝0.013％（n＝

5），表明样品10 h内稳定性良好。

3.6.6 样品水分含量测定。精密称取不同批号（20120914、

20120915、20120916、20120917）的样品各 2.10 g（含水分 1 g），

每批平行取样 5 份，以空白辅料 1.10 g 作为空白对照，按

“3.6.2”项下方法干燥至恒质量。精密记录不同干燥时间的总

质量（称量瓶质量与样品质量之和），计算达恒质量时的平均

减失质量、平均水分含量、占标示量百分数与RSD（n＝5），结

果详见表2。

表2 样品水分含量测定结果

Tab 2 Results of content determination of moisture in sam-

ples

批号

20120914

20120915

20120916

20120917

平均质
量，g

2.106 50

2.105 39

2.099 24

2.099 52

达恒质量时平均
减失质量，g

0.949 50

0.941 70

0.951 24

0.946 09

平均水分
含量，％

45.45

45.10

45.69

45.43

占标示量百分
数，％

95.44

94.71

95.95

95.40

RSD，％

0.359

0.317

0.529

0.144

3.7 稳定性考察[8]

3.7.1 耐热试验。称取制剂 10 g，置于 10 cm×1.5 cm试管中，

于55 ℃恒温放置6 h，结果无油水分离。

3.7.2 耐寒试验。称取制剂 10 g，置于 10 cm×1.5 cm试管中，

于－15 ℃恒温放置24 h，结果无油水分离。

3.7.3 离心试验。称取制剂10 g，置于50 ml刻度离心管中，以

3 000 r/min（离心半径8 cm）转速离心30 min，结果无分层。

3.7.4 长期稳定性试验。参照2010年版《中国药典》（二部）附

录ⅩⅨ C 原料药与药物制剂稳定性试验指导原则[6]方法进行

药物制剂长期试验：取样品 3批，装入加盖容器内，置于（25±

2）℃条件下放置 12个月（2012年 3月－2013年 3月），分别于

0、3、6、9、12 个月取样，按稳定性重点考察项目进行检测。结

果，制剂未见酸败、异臭、变硬、油水分离、分层现象发生，其含

量亦无变化，说明本制剂稳定性良好。

4 讨论
本研究根据羊毛脂可与自身 2倍量的水均匀混合，形成

W/O型乳剂型基质的特点[8]，以羊毛脂、白凡士林、聚硅氧烷为

辅料，纯化水为原料制备新型压力指示剂。其中羊毛脂、白凡

士林、聚硅氧烷为油相，白凡士林、聚硅氧烷同时还具有提高

润滑性和涂展性的作用。

有关压力指示剂质量控制方面的研究尚未见报道。压力

指示剂在应用时，要求具有一定的稠度和良好的涂展性，可均

匀涂布于义齿基托表面；在能够指示口腔黏膜软组织面压痛

点的同时，又不能黏附于口腔黏膜。因此，本研究以锥入度、

涂展性以及不易黏附黏膜程度作为压力指示剂的质量控制

指标。

压力指示剂中水分含量的多少与其涂展性、是否容易去

除等物理性质密切相关，故直接影响临床使用效果。因此，测

定制剂中水分含量尤为重要。目前水分测定方法主要有干燥

失重法、费休氏法、甲苯法等[6]。其中，干燥失重法不需要特殊

设备，简单易行，且有相当高的精确度[9-10]。为更好地控制自制

压力指示剂的质量，本研究选择以常压恒温干燥失重法测定

制剂中的水分含量。在试验中，笔者发现，温度过高（135 ℃）

样品会产生迸溅而无法达到恒质量；温度过低，达到恒质量的

时间又会大大延长。参考《中国药典》中羊毛脂干燥失重的规

定温度[6]，本研究选择在105 ℃下干燥至恒质量。为缩短膏状

样品干燥时间，本研究预先在称量瓶中置入一小玻棒，称入样

品后，用玻棒搅匀，进行干燥，并在干燥过程中搅拌数次，促使

水分挥发，直至恒质量。

制剂中水分含量测定时，采用在空白辅料中加入原料药

对照品的方法做回收率试验及计算RSD，还应做单独辅料的

空白测定，且回收率的RSD一般应在2％以内[7]。结果，本研究

总平均回收率为 100.28％（RSD＝0.652％，n＝15），说明以干

燥失重法测定压力指示剂水分含量准确度较高。关于干燥失

重法的精密度和稳定性试验方面的研究文献极少。本研究将

样品干燥至恒质量后，分别进行了日内精密度、日间精密度及

样品稳定性的考察，RSD分别为 0.013％（n＝5）、0.011％（n＝

5）、0.013％（n＝5），说明干燥失重法具有良好的精密度，样品

稳定性良好。因干燥失重法最终样品均为干燥至恒质量的固

体，因此各测量值间差异较小，所得RSD值均较小。

综上所述，本院自制压力指示剂处方性能优良，制备工艺

简单，并且稳定性良好，质量可控。
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