
1
.

5 样
}W

:

测定的精密度
:

测定了 3 批样品
,

甘草酸的 C V 二 1
.

8%
,

绿原酸的 C V = 2
.

7 %
。

2 讨论

2
.

1 色谱条件的选择
:

选用 C , 8

柱和 sC 柱得到相符的结果
,

最后选用更为普遍的 C 1 8

柱
。

流动相选用过 3种
,

即甲醇一水 , 乙醇
一
水 ; 乙睛一水

,

其中乙腊效果最好
,

但价格昂贵
,

乙醇粘度大
,

常引起高柱压
,

最后选用甲醇
。

检测波长的选择
:

经紫外扫描
,

甘草酸的几
。 . 1

在 2 5 4n m , 绿原酸的几
二。 二

在 3 2 6n m ;
但 在

2 5 4 n m也有吸收
,

因样品中绿原酸的含量较高
,

所以选择在 2 5 4 n m测定
,

不影响绿原酸的检

出
。

2
.

2 由于绿 原酸的极性比
一

甘草酸的大得多
,

两者在柱上的保留特性也相差很大
,

且样 品 成

分复余
,

因元我们采用改变流动相 比例的方法进行洗脱
,

使甘草酸和绿原酸能与其他杂峰分

开
,

又缩短了分析时间
。

2
.

3 样品的处理
:
由于样品是中药复方冲剂

,

其中赋形剂糖粉和糊精都是水溶性的
,

当 进

样量大时
,

易在柱中析出而堵柱子
,

为此
,

我们 用 80 %乙醇提取
,

然后再稀释后进样
,

即可

避免上述现象
。
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H P L C 法测定桅子产地加 工炮制品酶解前后桅子贰 含量

中国药品生物制品检定所 ( 北京 10 00 50 )

桅子为茜草科植物 桅 子 G a r d en id j as m `” -

io d e : E ll s的成熟果实
,

是常用中药
,

具有泻火除

烦
,

清热利尿
,

凉血解毒等功效〔 1 〕
。

自古以来多以

生品及炒黄
、

炒焦
、

炒炭
、

姜炙等炮制品应用于临

床
,

其中有效成分为桅子试
。

因为含有贰类的中药

多数受相应的酶易产生酶解作用
,

使其试类成分降

低
,

所以根据杀酶保试的机理
,

检测桅子产地加工

及炮制品酶解前后桅子贰的含量
,
以考察杀酶保贰

的效果
,

为炮制和制定饮片标准奠定基础
。

1 仪器
、

试剂与祥品

仪器
:
岛津 L C 一 6 A高效液相色谱仪

, 5 P D 一 6

A V 紫外检测器
, C一 R 3 A色谱处理机

。

试药
:

所用试剂均为分析纯
。

桅子贰
,

内标物
,

芍药贰
,

均为本所提供
。

样品
:

桅子及炮制品 ( 炒黄
,

炒焦
,

炒炭等 )

均按中国药典 90 版桅子项下操作
。

2 色谱条件

分析柱
: N u e l e o s i l C , : 1 0卜m ( 4

.

5 x 2 5 4

m m ) O D S柱
,

流动相
:

水一乙睛一醋酸 ( 86
:
14

: 0
.

0 1 )
,

检测波长
: 2 3 a m m ,

流 速
: 0

.

s m l /

m i n ,

灵敏度
: 0

.

o a A U F S ,

纸速
: Zm m / m i n ,

进样
:

10 时
,

内标法定量
,

内标物
:

芍药贰
。

赵淑杰
. 普 静 陈德 昌

溶液制备

1 桅子贰对照品溶液
:

精密称取桅子试约 2
.

0 0

2曰O曰

m g于 10 m l的容量瓶中
,

甲醇溶解业稀释至刻度
。

3
.

2 内标溶液
:

精密称取芍药贰 13
.

00 m g于 25 m l

容量瓶中
,
甲醇溶解业稀释至刻度

,

摇匀
,

待用
。

3
.

3 标准溶液
:

精密吸取桅子讯对照品溶液及 内

标溶液各 l m l于 s m l容量瓶中
,

甲醇定容
,

待用
。

3
.

4 供试品溶液 A 的制备
:

精密称取干燥恒 重 的

桅子及炮制品粉末 ( 过 40 目筛 ) 约 100 m g于三角瓶

中
,

加 甲醇一水 ( 1 : 1 ) 混合溶剂 ( 以下简称 混 合

溶剂 ) 4 0 m l
,

于超声波振荡器提取 0
.

3 h后
,

转移

入 50 m l容量瓶中
,

业用混合溶剂定容
,

摇匀
,

滤

过
,

取续滤液及内标液各 l m l于 5 m l量瓶中
。

3
.

5 供试品溶液 B的制备
:

精密称取供试品 溶 液

A项下的同批样品粉末约 10 0 m g ,

于三兔瓶中
,

加

Z o m l水
,

置于水浴锅中
,

50
“

C酶解 Zh
,

取出
,

再

加入 20 m l甲醇摇匀
,
以下按供试品溶液 A项 下 从

“
超声波振荡… …摇匀

”
止

,

依次操作
,
即得

。

4 测定方法及结果

4
.

1 校正因子的测定
:

取标准溶液按上述色谱条

件进样 10 时
,

测定校正因子 3一 5次
,

取其平 均 值

( 下转 第 19 2页 )
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7 样品测定

用 R P
一

H c P L法测定 3个二
:

产厂家共 3批样品
,

表 2 样品测定结果

批号 9 2 0丁0 1 8 9 0通6 9 6
一

4 9 1 0 5 0 7

含量 ( % ) O
,

7 一 3 0
.

1邢 0
.

2肠

0
.

丁6 7 0
.

飞了2 0
.

2 2 3

0
。

7 6了 0
.

1 6 了 0
.

2 8 1

C V % 0
.

4 3 1
.

3 0
.

3 4

8 讨论

经比较回流提取 与超声提取二法提取效

结果见表 2
。

色谱分离结果见图
。

6658

且
1

时间恤

果
,

认为超声 60 m in 即相当回流提 取 3h
,

图 样品色谱图

且千扰杂质减少
,

穿心莲 内酚达到 墓 线 分
1

一

对几钻 :
一

样品液

离
。

整个方法简便
、

快速
、

准确
,

可作为穿心莲片的质 量控制方法
。

从测定结果可知
,

不 同生产厂家的样品穿心莲内醋含量存在较大的差异
,

故在加工生产

过程中
,

应严格控制穿心莲药材及制剂的质量
,

以保证临床疗效的可靠性和稳定性
。

( 29 9 4一 0 1一 1 5收稿 )
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R S D < 2 %为佳
。

4
.

2 供试品的测定
:

根据测定的校正因子值
,

按

内标法计算供试品溶液 A
、

B中桅子试的含量 韭以

表 酶解前后桅子伏含量比较 ( 。 = 4 )

桅子贰含 最 ( % “ 产地加工法 炮制混度

品名
酶解前 酗解后 (

“

C )

桅子 ( 广西 ) 8
.

36 6
.

9 5 直 按千操

桅子 (广西 ) 8
.

通魂 8
.

! 6 族

桅子 (广西 、 8
.

28 8
.

00 沸水烫

桅子 (江西 ) 5
.

丁透 5
.

6 1 笼 )}尽找

炒黄 (江西 ) 5
.

3 0 5
.

3 弓 ! 9 0~ 1 3 0

炒焦 (江西 ) 4
.

7 4 通
.

7 5 护 1 4 0一 1 7 0

炒炭 (江西 ) 3
.

6 1 3
.

4 7
1, 1 8 0一 2 0 0

参 考

1 中国药典
.

一部
.

1 9 9 0
.

2 03

2 张德昌
.

中成药研究
, 1 9 5 6 ,

( 8 )
: 2 2

酶解前后作对比
,

结果见表
。

5 小结与讨论

5
.

1 实验结果可以看出桅子试直接干燥后
,

进行酶

解试验
,

桅子 试含量 降低
。

经屉蒸或沸水烫后
,

再干燥的样品
,

酶解前后对比
,

桅子试变化不大
,

说明桅子经蒸汽或沸水烫后
,

基本上起到了杀酶保

俄的作用
,

炮制品酶解前后桅子贰变化也不大
。

5
.

2 桅子中桅子伏是清热泻火的主要成分之 一
,

且生品经产地加工后
,

基本上达到了破酶保试的作

用
,

生 品桅子武含最高于炮制品 ( 因为炮制后桅子

讯受温度彩响
,

有分解现象 )
,

所以 建议某些 用于

泻火除烦
,

肝胆湿热等成药 中用生品比较合 理〔 2〕
,

因不 同制品用于不同功效〔 3 〕。

文 献
3 吴仪洛

.

本草从渐
.

北京
:

人民卫生出版社
,

1 9 9 1
。
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1
.

各医药厂商
,

广告公司
,

《 中草药 》广告刊登办法
出版单位欲需刊登广告

,

可直接与我刊编辑部联系
。

2
.

广告稿要求文字简明确切
,

内容实事求是 ( 以药政宣传批文为准 )
,

药物广告要求注明药政部门审批文

号
,

宣传文号 (附批文复印件 )
,

图稿要符合制版要求
。

并附厂商单位加盖公章的公 函

置和版面大小要求
。

3
.

广告刊 出后
,

本刊赠寄样张及杂志
。

、

刊出广告刊登的位

4
.

广告收费标淮
:

封四 ( 黑 白 ) 1 2 0 0元
,

封二整面 ( 黑白 ) 1 0 0 0元
,

封三整面 ( 黑白 ) 1 0 0 0元
,

插页 整

面 ( 黑白 ) 5 0 0元
。

广告稿若委托本刊设计代绘
,

另加设计代绘费
,

黑白稿每幅 80 元
,
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