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袁1样品中}薄烯和胡薄荷酮测定结果抽=3)

Table 1 Determfnation of}pi"№and pulegoug

in SEtH-pIe抽一3)

由于本样品中成分复杂，各成分的物理和化学

性质不同，采用恒温法不能达到组分之间的完全分

离．因此尝试不同的程序升温方式，对样品进行分

离。经试验，最后确定程序升温为起始温度50℃。

6℃／vain，程度升温至200℃，作为一个分析周期，

供试品色谱图中待测组分与相邻组分分离度良好。

根据荆芥油、连翘油中的化学成分略有极性的特

点，选用经典而且性能非常稳定的5％苯基一甲基聚

硅氧烷为固定液的键合交联毛细管色谱HP一5柱

(30m×O．32 mm×o．25／lm)，经对现有的5种荆芥

油和3批连翘油试验表明，各种成分之间分离良好。

选择内标时曾尝试对环己酮、邻苯二甲酸甲酯、

邻苯二甲酸乙酯、邻苯二甲酸丁酯4种化合物，环已

酮、邻苯二甲酸乙酯与各成分之间不发生重叠，而且

相互完全分离，均可以作为内标物质，但是邻苯二甲

酸乙酯保留时间长，由于采用程序升温法，峰面积的

重现性有时不够理想；环己酮保留时间短。重现性

好，确定环已酮作为内标物质。
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RP-HPLC法测定冠心宁冻干粉针剂中丹参素、原儿茶酸和原儿茶醛

郭小瑞，孙哲，王临东，陈晓辉，半开顺’

(沈阳药科大学药学院，辽宁沈阳110016)

冠心宁冻干粉针剂是在冠心宁注射液基础上精

制而得的中药注射用制荆。冠心宁注射液由丹参和

川芎提取而得，用于治疗冠心病、心绞痛等症。方中

丹参活血化瘀，祛瘀生新；川芎辛温香窜，走而不守，

行血止痛，又兼行气，行气更助行血，二药伍用，化瘀

血．生新血，气血调畅，心得其养则痛止[1]。注射液虽

然起效快，但不便运输，有效成分易降解，贮存时易

沉淀。冷冻干燥可以解决此类问题铆。冠心宁注射液

的主要有效成分为丹参素、原儿茶醛、阿魏酸等酚性

成分，均易降解，不利于其临床应用，故本实验在其

成方基础上将其制成冠心宁冻干粉针剂，以达到提

高其稳定性的目的。丹参中丹参素、原儿茶酸和原儿

茶醛等水溶性成分，均具有扩张冠脉、增加冠脉流

量、降低心肌耗氧量、抗血栓和改善血液循环等作

用o“]。关于丹参索、原儿茶酸和原儿茶醛的测定方

法已有文献报道，但多采用毛细管电泳法oⅢ，少数

采用高效液相色谱法梯度洗脱”]。本研究采用

HPLC法等度洗脱同时对冠心宁冻干粉针剂中的丹

参素、原儿茶酸和原儿茶醛进行了测定，方法稳定，

操作简便，为制剂质量评价提供依据。

I仪器与试药

Lc一10AD高效液相色谱仪，SPD--10A紫外

检测器(日本岛津)；N2000色谱工作站(浙江大学智

能信息工程有限公司)。

丹参素对照品(上海医科大学天然药物化学教

研室，质量分数>98％)，原儿茶酸(批号：809—

200102)和原儿茶醛对照品(批号：0810-200004)(中

国药品生物制品检定所)；水为二次蒸馏水，甲醇、冰

醋酸均为色谱纯，冠心宁冻干粉针剂为本室自制。

2方法与结果

2．1溶液制备

2．1．1对照品溶液：取对照品适量，精密称定，加流

动相溶解制成含丹参素64．0 vg／mL、原儿茶酸10,．4

pg／mL和原儿茶醛3．73 t-g／mL的对照品溶液。
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2。1．2供试品溶液：取冠心宁冻干粉针剂115 mg，

精密称定，置于100 mL量瓶中，加流动相溶解并定

容至刻度，摇匀，经0．45,um微孔滤膜滤过，取续滤

液，备用。

2．1．3阴性对照溶液：按处方比例依据冠心宁冻干

粉针剂制备工艺制备不含丹参的阴性对照样品，依

2．1．2项下方法操作，得缺丹参阴性对照溶液．备用。

2．2色谱条件和系统适用性试验：色谱柱为Hy—

persil ODS2 C18柱(250 mm×4．6 mm，5娜)’流动
相：甲醇一0．8％冰醋酸永溶液(4 t 96)}检测波长：

280 am；柱温：30℃；体积流量：1．0 mL／min；进样

量；10 pL。在上述色谱条件下进样分析，理论塔板数

按丹参素，原儿茶酸和原儿茶醛色谱峰计算均不低

于5 000。丹参素、原儿茶酸和原儿茶醛与其相邻色

谱峰之同分离度均大于1．5，各峰拖尾因子均在

0．95～1．05。对照品、冠心宁冻干粉针剂和阴性对照

样品色谱囝见图1。

^
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t／rain

1一丹参景2一原儿系醴3一原几蒹匿

l-danshensu 2-protoeatechuie acid 3-protocatechuic aldehyde

围1对照晶(A)、样品(B)和阴性对照样品(C)HPL,C田

Fig，1 HPLC Chromatograms of reference substance

(A)，sample(B)，and negative sample(C)

2．3标准曲线和线性范围：精密量取对照品溶液

0．2、o．3、0．5、1．0、2．0、4．0、6．0mL，分别置于lo

mL量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇匀。分别精密

吸取上述混合对照品溶液各10止进样分析。以对
照品溶液质量浓度为横坐标，峰面积为纵坐标．绘制

标准曲线并进行回归计算，得丹参素、原儿茶酸和原

儿茶醛的回归方程。丹参素：Y=1．305×10‘X一

2．640×103，r一0．999 9；原儿茶酸：Y=2．057x10‘

X+1．013×103，r=0．999 7l原儿茶醛：Y=

9．680x10‘x—1．237x103。r=0．999 5。结果表

明：丹参素在1．28～38．4 vg／mL、原儿茶酸在

0·208～6．23 pg／mL、原儿茶醛在0．075～2．24腿／

mL具有良好的线性关系。

2-4精密度试验：取含丹参素12．8 pg／mL、原儿茶

酸2．08 pg／mL和原儿茶醛0．747 pg／mL的混合对

照品溶液，在上述色谱条件下重复进样6次，记录丹

参素，原儿茶酸和原儿茶醛的峰面积，计算RSD分

别为0．8 o／6、1．o％和2．3％。

2．5重现性试验：取同一批冠心宁冻干粉针剂i15

mg共6份，精密称定，制备供试品溶液，在上述色

谱条件下分析测定。丹参素、原儿茶酸和原儿茶醛的

平均质量分数分别为6．85、0．731．0．244 mg／g，

RSD分别为0．5％、2．3％、2．5％。

2．6稳定性试验：取冠心宁冻干粉针剂供试品溶

液，在室温下放置，分别在0⋯2 4 6、8、10、12、24、48

h测定。计算丹参素、原儿茶酸和原儿茶醛色谱峰面

积RSD分别为2．7％、2．8％和2．4％。结果表明，供

试品溶液在48 h内稳定性良好。

2．7专属性试验：取缺丹参阴性对照溶液，在上述

色谱条件下分别进行分析测定，结果表明在与丹参

素、原儿茶酸和原儿茶醛相同的保留时间处均无吸

收峰。

2．8回收率试验：取冠心宁冻干粉针剂9份，每份

57．5 mg，精密称定，3份为一组，每组分别精密加人

一定量的对照品溶液，制备供试品溶液，在上述色谱

条件下进行分析测定，测定丹参素、原儿茶酸和原儿

茶醛的质量浓度，计算回收率，结果平均回收率和

RSD分别为100．3％，2．3％；99．2％，1．9％，

100．7％，2．7％t“=9)。

2．9样品的测定：取3批样品115mg各3份，精密

称定，制备供试品溶液。另取含丹参素12．8 vg／mL、

原儿茶酸2．08>g／mL和原儿茶醛0．747 pg／mL混

合对照品溶液。分别在上述色谱条件下进行分析测

定，按外标法以峰面积计算丹参素、原儿茶酸和原儿

茶醛的质量分数，结果见表1。

裹1样晶中有效成分舅定结果“=3)

Table 1 Determination ot active components

in samples佃=3)

3讨论

分别将丹参素、原儿茶酸和原儿茶醛对照品溶

液进行紫外200～400 nm扫描，结果丹参素和原儿

茶醛在280 nm处均有最大吸收；原儿茶酸在260

nm处有最大吸收，在280 am也有较大吸收。综合

考虑，选择280 llm为检测波长。

曾考察25、30、35℃柱温对测定结果的影响，结

果表明30℃时各色谱峰之间分离度好，峰形锐，出

峰时间适宜，故选择30℃为测定柱温。
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均匀设计法优选微波提取石莒蒲挥发油的工艺研究

焦士龙‘，褚治德2，马一太2

(1．天津理工大学自动化工程学院天津300191，2．天津大学机械工程学院天津300072)

石菖蒲为天南星科植物石菖蒲Acorus tatari—

nowii Schott的干燥根茎，秋、冬二季采挖，除去须

根及泥沙，晒干所得。具有化温开胃、开窍豁痰、醒神

益智之功效。其主要成分为挥发油，石菖蒲挥发油有

极强的镇静催眠作用o]。对石菖蒲挥发油采用水蒸

气蒸馏法提取o。]，但该法加热时间长，消耗能量大。

为此，本实验采用微波法对石菖蒲挥发油的提取进

行了研究。

1仪器与材料

自制玻璃挥发油实验装置；经改造的MG一

5530S型LG家用微波炉}2KVA型调压变压器t

1905a型数字万用表；D4卜w型功率表‘日本
HPD--2001型数字测温仪。

石菖蒲饮片由天津市石天药业有限公司提供；

超纯水由Millipore超纯水净化系统处理制得。

2方法与结果

2．1实验过程：精密秤取石菖蒲干燥根茎50 g置

于平底圆形烧瓶中，按均匀设计方案的加水量和浸

泡时间加水浸泡后，将其放人经改造后的微波炉中，

先用全功率800 W将药液微波加热4～6 mln至沸

腾后，再按均匀设计表中不同功率开始对药液进行

微渡辐射2 h，使药液蒸发，蒸汽在玻璃制实验装置

的3个不同回流段中经冷却回流后油水分层，即得

石菖蒲挥发油。

2．2实验方案：选取功率(A)、水量(B)、浸泡时间

(c)为3个因素，各因素选3个水平，得因素水平，

见表1。

衰1因素与水平

Tahie 1 Factors and leveIs

实验方案采用均匀设计软件Ud3．0中U。(3×

3X 3)拟均匀设计表，见表2。并将所傲实验数据填

入表2中。

寝2 U。(3X3X3)拟均匀设计试验数据

Table 2 Data of U‘(3×3×3)uniform design

2．3实验结果：用均匀设计Ud3．0软件中自选变

量法对6组均匀设计实验数据进行分析，对因变量

挥发油收率建立回归方程，采用线性逐步回归法进

鉴銎是智：霎鬻名蠢箍发展计划重点项目(03318。611)
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