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三安胶囊质量标准的研究

福建 省药品检验所 ( 福州 3 5 0 0 1) 潘 落 陈在敏 吴晓玲 许建华 ”

三 安胶囊 是 由海马
、

叶下 珠
、

获菩
、

金 线莲等中

药组成
,

具 有扶正 固本
,

清热解毒
,

消肿 之功效
。

用于

肠癌
,

肺癌等多种 肿瘤疾病
。

为控 制三 安胶囊的质

量 〔`一 6 ] ,

进 行如下研究
。

1 实验部分

1
.

1 仪器与材料
:

岛津 C S
一
9 3 0 型薄层扫描仪

,

岛津

D R
一
2 型处 理 机

,

定量 毛细 管 (美 国 )
,

试剂 均为 A R

级
;
没食 子酸 (中 国药 品生 物 制 品检定 所 )

,

金 线莲

(本所鉴定 )
,

硅胶 G (青岛海洋化工厂生 产 )
,

三安胶

囊 (福州世纪星药 厂 )
。

l
,

2 实 验条件
:

薄 层 色谱测 定 条 件
:

吸 附 剂
:

硅 胶

G
一

C M C
一
N鱿 展开剂

:

抓仿
一

甲醇
一

甲酸 ( 1 0 , 3 : 2 )
,

显

色剂
: 1 % F

e

1C
3 乙醇溶液

,

用热 风吹至 显色清 晰
,

反

射法锯齿扫描
,

入~ 5 8 0 n m
,

线性化参数 S x 一 3
。

2 实验结果

.2 1 鉴别

2
.

1
.

1 取本 品内容物少许置显微镜下观察
,

可 见无

色 片状物
,

有细 密横纹
,

横 纹平直或微波状
,

骨碎片

无色
,

呈长条 型 (检有海 马 )
。

不规则颗粒状团块
,

遇

水合抓醛液渐溶化
。

菌 丝无色
,

细长
,

稍弯曲
,

有分枝

(检查获荃 )
。

(见 图 1)

层板上
,

用 氛仿
一

甲醇
一

甲酸 (8 5 :

13
,
2) 展 开

,

取 出
,

晾干
,

喷 以 2% 3
,
5 二硝基苯 甲酸 乙醉溶液

,

再喷 以

氢氧化钾 乙醉 (1 m ol / L )
,

可见供试 品溶液色谱在 与

金线莲对 照药材相应 的位置 上显相 同颜色 的斑点
。

(见图 2 )

2
.

2 含量测定
:

成品 中含有 叶下珠
。

叶下 珠中含有

没食子 酸成分
,

据报道 没食子酸具有抗菌
,

抗病毒
,

抗肿瘤作用
。

叶下珠为方中臣药
。

我们确定有效成分

没食子酸 作为含量 测定指标
,

制订控制制 剂质量 的

方法
。

2
.

2
.

1 标 准品溶 液的制备
:

精
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2
.

1
.

2 取本 品 8 9
,

加

9 5% 乙 醉 7 0 m L
,

冷 浸 6

h
,

超 声 提 取 1 0 m i n
,

滤

过
,

蒸 干
,

加 甲 醇 Z m L

溶解
,

作为供试 品溶液 ;

另 取对 照 药材 2 9 同法

处 理
,

作为对 照 药 材 溶

液 ; 再取缺金线莲的 样

品
,

同法 处理
,

作为阴 性

对 照溶液
。

取上 述制备

的三种 溶液各 10 拌L
,

分

别依次点 于 同一硅胶薄

卜 9 8 0 3 0 7

2
一 9 8 0 3 1 2

3
一
9 8 0 3 2 0

4一金线莲对照药材

5一缺金线莲样品

密称 取 没食子 酸 对 照 品 .5 01

m g 至 1 0 m L 量瓶中
,

用 甲醇溶

解并定容
,

摇匀
,

备用
。

2
.

2
`

2 供试 品溶液 的制备
:

取

本品 8 9 精密称定
,

置索 氏提取

器 中
,

用石 油醚提 取至无 色
,

挥

干
,

再用 乙醇提 取 s h
,

水溶 上

燕至 近 干
,

加人 o
,

5 9 聚 酞胺

粉
,

挥 干溶剂
,

将上 述粉末装人

聚 酞胺 柱 ( 2 9
,

内 径 1 0 ~ 1 2

m m )中
,

先用 2 0 m L 水洗脱
,

再

1
一

肌肉组 织 2
一

骨碎片

3
一

菌丝

圈 1 三安胶班显微图

圈 2 样 品 薄层 用 95 % 乙醇洗脱
,

收集洗脱液

层析图 70 m L (薄层检查洗脱完全 )
,

蒸

干
,

用乙醇溶解至 s m L 量瓶中
,

作为供试 品溶 液
。

2
.

2
.

3 标准曲线 的制备
:

精密吸取上述标准 品溶液

1
.

0
、

2
.

0
、
3

.

0
、
4

.

0
、
5

.

0 拌L 分别点 于 同一 硅胶 G 薄

层板上
,

依上述 1
.

2 薄层 色谱条件测定
,

以没食子酸

的量为横坐标
,

峰面 积的积分值为纵坐标
,

绘制标 准

曲线
,

回归方程 为 Y ~ 9 9 0+ 3 6 8 7 .3 SX
, r ~ .0 999 7

,

没食子酸在 .0 501 一 2
.

505 产g 范 围内呈 良好 的线性

关系
。

2
.

2
.

4 精密度试验
:

取供试 品溶液点于 同一薄层板

,

潘 葬 在福建省药 品检验所工 作
。

多年从事新药开发研制工作共十余项
,

并进行科研工作
,

已发表文章 10 篇
。

“ 福建中医学院实习生

·
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.



上
,

依法测定
,

R S D 一 0
.

7%

2
.

2
.

5 稳定性试验
:

对同一斑点
,

每隔 30 m in 扫 描

一次
,

共 6 次
,

R S D 一 1
,

5 %
,

表 明本 品在 3 h 内稳定
。

2
.

2
.

6 回 收率试验
:

称取 已 知 含量 的样 品
,

加人定

量 的没食子酸对照 品
,

依样品测定 法测定
,

平均 回收

率为 9 4
.

6%
,

尺 S D = 1
.

1 7 %
。

2
.

2
.

7 样 品测定结果
:

精密 吸取供试品溶液 10 “ L
,

标准 品溶液 2
,

4 拌L 交叉点于 同一硅胶 G 薄层板上
,

按上述薄层 色谱条件测定
,

结果 见表 1
。

表 l 样品测定结果

批号 含量 ( m g / g ) ( n 一 3 ) R S D (% )

9 8 0 3 0 7 0
.

0 6 5 1 1
.

2

9 8 0 3 1 2 0
.

0 6 3 9 2
.

0

9 8 0 3 2 0 0
.

0 6 1 8 1 6

2
.

2
.

8 取 与成 品同法制成的缺 没食子酸 的样品
,

按

样 品测定法试验
,

在 与没食 子酸相 应 的位置 上不 显

相 同颜色的斑点
。

阴性对照无干扰
。

3 讨论

3
.

1 成 品中含有大量 的水溶性杂质
,

利用没食 子酸

含有 酚经基
,

易 与聚酞胺结合的 特性
,

先用 水洗脱
,

弃去水溶性杂质
,

再用 乙醇洗脱没食子 酸
。

采用本法

试验
,

杂质干扰少
,

结 果理想
。

3
.

2 文献中还 未见测定 叶下 珠中没食子 酸含 量的

报道
,

应用上述 测定方法
,

我们对厂方提供的叶下珠

药材及市售药 材进行 含量测 定
,

结果在 0
.

10 ~ .0 12

m g / g 之间
,

该方法 回收率为 93
.

4 % R S D 为 2
,

2 %
,

重现性 R S D 为 2
.

44 写
,

实验结果表 明上述方 法亦可

作为原药材含量测定方法
,

用 以控制原料药质量
。
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复方制剂女金丹 中阿魏酸的测定

宁夏 大学化学科学与工程系 (银川 7 5 0 0 21)

宁夏 自治区人民医院

杨文远
攀

王金山

王天勇

女金丹 为中国药典收载 的常用 重要 中药成方制 1
.

2 样品溶液的制备
:

取一 定量 的女 金丹
,

粉碎混

剂
,

由 当归
、

川 芍
、

白芍
、

熟地 黄 等多 昧 中药组成 lj[
,

匀
,

精 密称量 5
.

0 9 样 品置索氏提取器 中
,

加人 100

功能 调经养血
,

理 气止痛
,

其 中 当归 补血 活 血
、

调 经 m L C H 1C
3
提至馏 出液完全无色

,

提取液 回收溶剂
,

止痛
,

川芍 活血行气
、

祛风止痛
,

以上两味中药为女 残渣 用 流动 相 溶 解 并 定容至 1 0 m L
,

制成样液经

金 丹的主药
。

当归
、

川苟均含有阿魏酸
,

且阿魏酸是 M ill i p or
e
溶剂过滤系统过滤后

,

供进样用
。

该 两 味中药 的主 要 有 效 成分川
。

本研究采 用 R P
一

1
.

3 色谱条件
:

色谱 柱
:
S hi m

一
p oc k C L C

一

O D S 15 0

H P L C 法直接分离和测定 了该制剂 中阿魏酸
。

m m x 6
.

0 m m (5 拌m )
,

带有前置保护柱
。

流 动相
:

甲

1 实验部分 醉
一

水
一

冰 乙酸 (3 7 :

62
:

1)
,

临用 前 以微孔拢膜过滤

1
.

1 仪器与试剂
:

高效液相 色谱 L C
一
6A 系统

,

S P D
一

并经超声脱气处理
。

紫外检测 波长 3 22
n m

,

灵敏度

6A V 紫外检测器
,

S L C
一
6 A 系统控制器

,

C
一

R 3A 数据 0
.

0 8 A U F S
,

流速 0
.

8 m L /m in
,

柱温室温
。

处 理系统
,

SP D
一

M 6A 光 电二极管阵 列检测 器
,

C S F
一

1
.

4 标准溶液的制备与线性实验
:

精密称取阿魏酸

I A 超声波发 生器
,

M ill i p or
e
溶剂过滤 系统

。

阿魏酸 对 照 品 6 m g
,

用 甲醇
一

水 l(
: 1

,

水 中含 1
.

0 %冰 乙

标准 品
,

中国药 品生物制 品检定所 ;女金丹
,

昆明生 酸 )溶解后定容 为 10 m L
,

然后用 流动相稀释成每毫

达制药有限公司
。

升含阿魏酸为 0
.

0 1
,
0

.

03
,
0

.

05
,
0

.

07
,
0

.

09 m g 系列

杨文远 男
,

工程师
,

1 9 8 7 年 毕业 于宁夏大学化学系
,

获理学学士学位
。

主要从事 中草药有效成分分离侧定及药物质
t 标准的研究工作

。

先后在 《中草药 》
、

《中国中药杂 志 》 、 《中医药学报 》
、

《分析试验室 》
、

《分析测试学报 》等 刊物上 发表论 文 30
余篇

。
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