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摘要 介绍复方滴鼻灵质量标准的研究
,

采用薄层层析法对其中大蒜
、

桂枝
、

麻黄等成分进行化

学鉴别试验及高效液相色谱法测定大蒜素的含量
。

方法简便
、

快速
、

准确
,

平均回收 率 ( n = 6 )

为 10 1
.

4 1%
,

变异系数为 1
.

7 6%
。

关健词 复方滴鼻灵 大蒜 桂枝 麻黄 大蒜素 高效液相色谱法

复方滴鼻灵系由大蒜
、

桂枝
、

麻黄等 10 儿味中药配制成的新型外用药
,

用于预防感冒及

感 冒初期引起的并发症
。

为了更好地 控 制 本品内在质量
,

确保疗效
,

本文采用薄层层析法

( T L C ) 对大蒜
、

桂枝
、

麻黄等成分进行化学鉴别试验和用高效液相色谱法 ( H P L C ) 测

定该品中有效成分大蒜素的含量
,

为该品建立一个较完善的质量控制标准
,

方 法 简单
、

准

确
、

重现性好
,

适于常规试验
,

便于生产厂家控制产品质量
。

1 T L C鉴别试验

1
.

1 材料
:
硅胶G

、

硅胶 G F ” `一 c M G N a
( 薄层层析用

,

青岛海洋化工厂 出 品 )
; 对照

品
:
桂皮酸

、

麻黄碱均为本所提供
,

大蒜素 由连云港东风制药厂提供 ;复方滴鼻灵
:
青岛药厂

提供 ,阴性对照液
:

取各单味药
,

按处方量
、

工艺
,

不加被测成分药材
,

制成阴性对照液
,

备用
。

1
.

2 实验方法

1
.

2
.

1 大蒜的鉴别
:

取本品 25 m l
,

置分液漏斗中
,

用乙醚萃取 3 次 ( 20
、

20
、

10 m l)
,

合

并 乙醚液加约 g1 的无水硫酸钠脱水
,

挥干 乙醚
,

残留物用无水 乙醇溶解
,

并定容 1m l作为供

试品溶液
。

另取大蒜素对照品
,

加无水乙醇制成 l m l含 Zm g的溶液
,

作为对照 品溶液
。

照 薄

层色谱法 ( 中国药典 90 版附录 57 页 ) 试验
,

吸取供试品溶液 30 川
、

阴性对照液 30 时
、

对照品

溶液 5时
,

分别点于同一硅胶 G薄层板上
,

以正己烷一苯 ( 9 : 1 ) 为展开 剂
,

在 10 ℃ 以 下展

开 ( 展距 1 oc m )
,

取出
、

晾千
,

用碘蒸气显色
。

供试品色谱中
,

在与对照品色谱液 相 应位

置上
,

显相同的黄色斑点
,

阴性对照液无干

OO
扰

,

见 T L C图 1
。

1
.

2
.

2 桂枝的鉴别
: 用上述 1

.

2
.

1 项 下 的

供试品溶液
,

及另取桂皮酸对照品加无水乙

醇制成 l m l含 l m g的溶液
,

作为 对 照 品 溶

液
。

照薄层色谱法试验
,

吸取供试品溶液及

阴性对照液各 25 时
,

对照品溶液 5时
,

分别点

于含淡甲基纤维素纳为粘合剂的硅胶 G F
2 5 4

薄层板上
,

以正己烷一乙醚一冰醋酸 ( 5 : 8 :

1 ) 为展开剂
,

展开
、

取出
、

晾干
,

在紫外

灯 ( 3 6 5 n m ) 下检视
,

供试品色谱中
,

在

与对照品色谱相应的位置上
,

显相同的荧光

斑点
,

阴性对 照液无干扰
,

见 T L C图 1
。
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1
.

2
.

3 麻黄的鉴别
:
取本品 52 m l

,

置分液漏斗 中
,

加水 20 m l稀释
,

再用氨水 调 至 p H 10 ~

1 1 ,

用氯仿萃取 3 次 ( 20
、

1 0
、

10 m l ) 合并氯仿液
,

加适量无水硫酸钠 脱 水
,

挥 干 氯仿

液
,

残留物用无水乙醇溶解
,

并定容 1m l
,

作为供试品溶液
。

另取盐酸麻 黄碱对 照 品
,

加

无水 乙醇制成 1m l含 l m g的溶液
,

作为对照品溶液
。

照薄层色谱法 ( 90 版药 典 附录 57 页 )

试验
,

吸取上述供试品溶液 30 归
,

阴性对照液 3 0时
,

对照品溶液 5时
,

点于同一硅胶G 板上
,

以正丁醇一冰醋酸一水 ( 8 : 2 ,
1 ) 为展开剂

,

展开
,

取出
,

晾干
,

喷 以 2 % 荀三 酮 乙 醇溶

液
,

在 1 05 ℃烘烤约 5 一 10 m i n
。

供试品色谱中在与对照品色谱相应位置上
,

显相 同的浅红

色斑点
,

阴性对照液无干扰
,

见 T L C 图 1
。

2 含量测定

2
.

1 仪器与试药
:
仪器

:
岛津 L C一 6 A高效液相色谱仪

,
S P D 一 6 A V紫外检测器

,
C一R 3 A微

处理机
, 7 1 0 5六通阀进样器

。

试剂
:

醋酸
、

正 己烷均为分析纯
,

乙睛为色谱纯 ( 二级 )
。

2
.

2 色谱条件
:

色谱柱
:

N u c l e o s i 1 C
, : 7件m ( 4

.

o X 2 5 o m m ) O D S柱 ; 流动相 乙睛一%醋酸

水溶液 ( 5 0
: 5 0 ) ;检测波长 2 3 o n m ;灵敏度 o

.

o 8A U F S ;流速 1
.

2 m l / m i n ;柱温 4 0℃ ;进样 5协l
。

2
.

3 标准曲线的绘制
:
精密称取大蒜素对照品约 3

.

Om g
,

于 10 m l容量瓶中
,

加正己烷 稀释

至刻度
,

摇匀制成每 l m l约含 o
.

3 m g的大蒜素对照品溶液
,

分别进样 1
,

3
, 5 , 7 , 9川

,

以峰高为纵坐标
,

标准品浓度为横坐标绘图
,

得 一线性较好的标准曲线
,

回 归 方 程为Y =

8 4
.

2 + 2 7 6 3 X
,

相关系数
r = 0

.

9 9 9 5
,

结果表明 0
.

3一 2
.

5卜g范围内呈 良好线性
。

2
.

4 回收试验
: 以加样回收法测定回收率

:
精密吸取本品 25 m l

,

于 5 00 m l圆底烧瓶 中 加水

30 0 m l
,

再定量加入大蒜素对照品适量
,

摇匀
,

按挥发油测定方法 ( 中国药 典90 版 附 录 48

页 ) 试验
,

在蒸馏前于挥发油计量管上端加入 1
.

5 m l正己烷
,

蒸馏 h4
,

放冷
,

分离出计量管

中的正 己烷层
,

定容于 2m l的容量瓶中
,

摇匀
,

为回收率测定样品
。

然后在上述色谱条 件下

取标准曲线绘制项下的大蒜素对照品溶液及回收率样品溶液进样分析
,

由测得的色谱图
, 、

按

外标法以峰高值计算其平均回收率 ( n = 6 ) 为 1 01
.

41 %
,

C V值为 1
.

26 %
。

并作空白干扰试

验
,

在大蒜素出峰位置基线平直
,

无千扰
。

!I

2
.

5 样品测定
:
取不同批号的复方滴 鼻 灵

样品
,

精密吸取 25 m l于 50 o m l圆底烧瓶中
,

加水 3 00 m l
,

摇匀
,

再按回收率测定项下 自
“
按挥发油测定方法起… … ”

依法操作
,

测

定大蒜素的含量
,

结果见表 1 及 H P L C色谱

图 2
。

表 1 祥品含 t 侧定结果 ( n = 4 )

批号

9 1 0 6 0 1

9 1 0 6 0 2

9 1 0 6 0 3

含 t ( m g / 10 0 m l ) S D C V %

一困
11.

一
。

2
。
5 1

2
。
6 4

2
。
7 5

0
。

0 7 1

0
。
0 3 4

0
。
0 2 0

2
。
0

l
。
4 7

0
。
7 3

3 精密度试验

取同一份样品连续测定 6次
,

测定 结 果

1 2 16 2 0 2 t 2吕

时间 ( m i n )

图 2 H P L C色谱图

( 下转 第5 2 6页 )

.

5 1 8
.



表 3 临床疗效现案结果

疾病 例数 年龄 1周 内痊愈 好转 有效串% 无效 无效串“ )

疙疹性口唇炎

口腔演疡

扁平苔癣

手足疤疹

带状疤疹

:: :; ::
6个月~ 3 7岁

1 岁~ 4 8岁

8岁~ 45 岁
1 5 岁~ 2 7 岁

1 9岁~ 3 ,岁

{:
8 8

。

台

7 6
。

9

1 2
。

5

1 1
。 2

2 3
。

1

8 7
。
5

2 1

实验中先加药后加病毒和先加病毒后加药
,

分别表明T S不但有预防而且有治疗 H SV 一 I 感

染疾病的作用
,

T S直接加入 H SV 一 I 中则呈现出直接杀伤病毒的效应
。

T S霜剂临床治疗的可喜效果
,

展示 出此项研究继续深入的前景
。

关于作用机 制
,

除了

T S对 H SV 一 I 病毒的直接杀伤作用外
,

与 T S对细胞具有钙通道的 阻滞作用〔 7 〕 ,

有利于 细胞

代谢
。

推测 T S能够增强机体局部吞噬细胞和 N K细胞的功能
,

从而增 强抗病毒的免疫力
。

目前对疤疹性口唇炎和 口腔溃疡还缺乏理想的药物治疗
,

T S霜剂明显的减除了 患 者 难

以忍受的疼痛感
,

且大大缩短病程
,

的确值得推广和应用
。

而且从 T S的来源看
,

可 以 从大

豆中
,

甚至豆粕中提取
,

药用资源丰富
,

并能变废为宝
,

意义深远
。
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s D 二 0
.

04
,

c v 二 1
.

47 %
,

表明仪器 精 密度较好
。

4 结果与讨论

4
.

1 对本品无论是鉴别试验
,

还是含量测定方法的建立
,

操作方法都比较简单
、

灵敏
、

专属

性强
、

结果准确
,

并且重现性好
,

可作为其它剂型中成药中类似成分的鉴别及大 蒜素 含 量

测定方法的借鉴
。

4
.

2 大蒜素的纯品经紫外分光光度仪测定最大吸收波长为 20 6士 nI m
,

本文作者考虑因 Z o 6 n m

波 长 接 近 末端吸收
,

对流动相的纯度要求比较高
,

根据试验考察
,

大蒜素的响 应 值 比 较

高
,

故改为肩位吸收波长 2 3 o n m 测定
,

仍获得较满意的结果
。

4
.

3 大蒜素对照品一定要置于密闭容器内
,

避光
、

冰箱中贮藏为佳
。

( 1 9 9 3一 0 5一 3 0收稿 )

.
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