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表1荆芥、荆芥穗饮片、荆芥炭、荆芥穗炭饮片中的齐墩

果酸和熊果酸定量结果(一一2)

Table 1 Determination of oleanolic acid and ursolic acid

in Herba Schizonepetae，Spica Schizonepetae，

Herba Schizonepetae Carbonisatum，and Spica

Schizonepetae Carbonisata(靠一2)

3讨论

齐墩果酸和熊果酸为五环三萜，属齐墩果烷型

皂苷，为同分异构体。该两种成分常共存于植物体

中，其检测方法报道有蒸发光散射检测法(ELSD)

和紫外分光光度法(UV)c2~引。本实验在选择检测方

法时，先采用ELSD进行检测，但噪音过大且保留

时间过长，因此改用紫外分光光度法，检测波长为

205 am，流动相为乙腈一水。考虑到齐墩果酸和熊果

酸为有机酸，在流动相中加入1％冰醋酸，使得齐墩

果酸和前面的干扰峰达到基线分离，分离度大于

1．5，同时齐墩果酸和熊果酸分离度达1．5。
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HPLC法测定消炎片中黄芩苷

宋英姬

(吉林建筑工程学院，吉林长春130000)

消炎片是由蒲公英、紫花地丁、野菊花、黄芩组

成的中药复方制剂，具有抗茵消炎之功效，用于呼吸

道感染、发热、肺炎、支气管炎、咳嗽有痰、疖肿等的

治疗。其中黄芩具有泻实火、除湿热的功效，用于壮

热烦渴、肺热咳嗽、湿热泻痢、黄疸、热淋、目赤肿痛、

痈肿疔疮的治疗；其主要含黄芩苷元、黄芩苷、汉黄

芩素、汉黄芩苷和黄芩新素。因此本实验建立了

HPLC法测定消炎片中黄芩苷的方法，为更好地控

制产品的内在质量，完善该制剂的质量标准提供了

依据。

1仪器与试剂

岛津LC一10AT全自动液相色谱仪，岛津

SPD一10A紫外检测器，Class—vp色谱工作站；黄芩

苷对照品(供定量测定用，中国药品生物制品检定所

提供，批号110715—200514)；甲醇为色谱纯，水为超

纯水，其他试剂均为分析纯。

2方法与结果
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2．1检测波长的确定：黄芩苷对照品溶液于紫外分光光

度计200～500 nm波长下进行扫描，结果在280 nm波

长处有最大吸收，故选定检测波长为280 am。

2．2色谱条件：KromasiL C18柱(250 mm×4．6 mm

5弘m)；流动相：甲醇一O．2％磷酸溶液(48：52)；体积

流量：0．8 mL／min；检测波长：280 nm；柱温：30℃。

2．3对照品溶液的制备：精密称取黄芩苷对照品

8．18 mg置25 mL量瓶中，加甲醇溶解，并稀释至

刻度。再精密吸取0．65 mL，置10 mL量瓶中，加甲

醇稀释至刻度，即得。

2．4供试品溶液的制备：取本晶20片，研细，精密

称取约0．3 g，置100 mL量瓶中，加入70％乙醇溶

液适量，超声处理50 rain，取出，放冷，用70％乙醇

溶液稀释至刻度，摇匀，滤过。再精密吸取续滤液3

mL，置25 mL量瓶中，用70％乙醇溶液稀释至刻

度，即得。

2．5 阴性对照溶液的制备：按本品的处方、制法制
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备缺少黄芩的阴性样品，按供试品溶液的制备方法

制成阴性对照溶液。

2．6专属性试验：取黄芩苷对照品溶液、供试品溶液

和阴性对照溶液分别注入液相色谱仪，进行测定，结

果供试品溶液和对照品溶液在相应保留时间位置上

出现相似峰，而阴性对照溶液无明显其他峰出现。

2．7 标准曲线的制备：精密称取黄芩苷对照品

8．18 mg置25 mL量瓶中，加甲醇溶解，并稀释至

刻度。再精密吸取0．65 mL，置10 mL量瓶中，加甲

醇稀释至刻度，摇匀，得21．27 pg／mL黄芩苷对照

品溶液。分别取4、7、10、13、16弘L进样测定，记录峰

面积。以进样量为横坐标，峰面积为纵坐标，制备标

准曲线，得回归方程Y=6 207+3 455 950 X，r=

0．999 9。结果显示黄芩苷在0．085 07～o．340 3 pg

与峰面积呈良好的线性关系。

2．8精密度试验：取21．27／-g／mL黄芩苷对照溶

液，连续进样5次，每次10肛L，测定峰面积，计算得

其RSD为0．46％。

2．9稳定性试验：精密吸取供试品溶液分别于0、

4、8、12、24 h测定黄芩苷峰面积，结果其RSD为

0．25％，表明供试品溶液在制备后24 h内较稳定。

2．10重现性试验：取批号为20040705样品5份，精

密称定，分别制备供试品溶液，进样测定，计算得黄芩

苷的平均质量分数为60．6 mg／g，RSD为1。71％。

2．11 回收率试验：取批号为20040705的样品

0．15 g，共6份，精密称定，置具塞锥形瓶中，分别精

密加入1 mL 4．321 2 mg黄芩苷对照品溶液，制备

供试品溶液，进行测定，计算得平均回收率为

99．8％，RSD为1．77％。

2．12样品测定：取10批样品，制备供试品溶液。分

别精密吸取黄芩苷对照品溶液和供试品溶液各10

肛L，注入液相色谱仪，采用外标法计算黄芩苷的质

量分数，结果见表l。

表1消炎片中黄芩苷的测定结果国=3)

Table 1 Determination of baicalin

in Xlaoyan Tablets(辟=3)

批号 黄芩苷／(rag·片：1) 批号 黄芩苷／(rag·片-1)

20040705 30．3 20040301 29．3

20040511 29．2 20040302 27．6

20040506 32．9 20040301 27．0

20040403 28．5 20040605 25．6

20040409 32．7 20040604 29．7

3讨论

曾采用《中国药典>>2005年版一部收载的黄芩

项下的流动相甲醇一水(13：7)，黄芩苷峰与其他峰

分离度不好；经试验发现采用甲醇一0．2％磷酸溶液

(48：52)为流动相适用性更好。

灌肠I号凝胶剂对大鼠结肠黏附性能和体外释放的研究

刘 萍1，王 瑞2

(1．解放军总医院中药房，北京100853；2．南方医科大学中医药学院，广东广州 510515)

灌肠I号系我院院内制剂，为白头翁汤加味止

血、涩肠药物组方而成，治疗溃疡性结肠炎已有多

年，疗效显著[1]。由于该制剂为灌肠途径给药，煎煮

费时费力，灌肠操作麻烦，门诊病人使用不便，并且

作用时间较短。因此本实验采用正交设计优化辅料，

进行优选组方的体外释药试验，筛选出合适的肠用

生物黏附剂辅料处方与制备工艺。

1仪器与材料

生物黏附测定装置(自制)，Beckman DU一600

紫外分光光度分析仪。

卡波姆934p、940、974p(美国Goodrich公司)；

羧甲基纤维素钠(cMc—Na，上海赛璐珞厂)；灌肠I

号为本院中药房自制，440 mL汤剂中含生药160 g。

SD大鼠离体大肠黏膜组织由军事医学科学院提供。

2方法

2．1灌肠I号流浸膏的制备：将灌肠I号煎煮浓缩

至含生药量为1 g／mL，加入95％乙醇使含醇量至

60％，室温下静置过夜(大于12 h)，抽滤，滤液回收

乙醇，加热浓缩至流浸膏状，即得。

2．2灌肠I号凝胶剂的制备：先将处方量的卡波姆

撒布于含100 mL蒸馏水的锥形瓶液面上，静置24

h，待其形成凝胶后，将规定量的羧甲基纤维素钠以
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