
玉清安液中冰片的含量测定研究

无锡市药 品检验所 ( 2 1 40 2 1 ) 魏晓舒
.

摘要 用气相色诊法侧定玉清安液中冰片含量
。

以乙酸乙醋为提取液
,

正十四烷为内标
,

分别用

10 % O V 一
17 和 10 % P E O一 20 M 2种填充柱

,

可以产生不同峰形的分析结果
。

关健词 玉清安液 冰片 O卜 17 柱 P E G 一20 M柱

玉清安液是妇科清热消炎止痒的内阴用药
,

是由赤芍
、

黄柏
、

冰片等多味中药精制而成的

粘稠液体制剂
,

粘稠度 80 m P
·

s左右
。

在研制过程中
,

同时对该品种的冰片质 量 标准研究
,

采用气相 色谱法测定粘性液体冰片含量
,

对 O V 一 17 色谱柱与 P E G 一 20 M色谱柱进行了比较
。

1 仪器和材料

仪器
:

H P一 58 9 o A气相色谱仪
、

H P一 3 3 9 o A积分仪
、

H P I衅进样器及M E T T L ER A E

2 4 0电子天平
。

玉清安液
:
由无锡新兴制药有限公司提供 , 冰片对照品

:
购自中国药品生物制品检定所

,

批号 7 4 3一 8 9 0 2 , 内标物正十四烷
:
色谱纯 , 溶剂乙酸乙醋

:
分析纯

。

2 色谱亲件
2

.

1 色谱柱
:

H P一 10% O V 一 17 C h r o m o s o r b W H P Zm x Zm m ( ID ) 不锈钢柱 ( 简 称

O V一 7柱 )
,

柱温 17 0℃
,

汽化室温度 2 3 0℃
,

检测室温度 2 1。℃
,

F ID
,

氮气压力 2 5 o k P a ,

进样量 0
.

5叭
,

积分仪纸速 0
.

c3 m / m i n ,

选择适当的峰形处理参数与计算参数
。

2
.

2 色谱柱
: H P一 。% P E G

一 Z o M C h r o m o s o r b W H P Zm X Zm m ( I D ) 不锈钢柱 ( 简

称 P E G 一 20 M柱 )
,

柱温 1 55 ℃
。

汽化室温度 2 10 ℃ ,

检测室温度 2 00 ℃
,

其它条 件同 O V 一 17 柱
。

3 溶液制备
3

.

1 内标溶液
:
取正十四烷适量

,

加乙酸乙醋溶解并稀释成 0
.

2% ( V / V ) 的溶液
。

3
.

2 标准品溶液
:
取冰片约 20 m g

,

精密称定
,

加乙酸 乙醋溶解并稀释至每 l m l含 2
.

o m g的

溶液
。

3
.

3 对照溶液
:

取内标溶液和标准品 溶 液各 1
.

0 m l
,

混匀
。

3
.

4 供试 品溶液
:

取样品原液 50 m l
,

减量法精密称定
,

准确加入 2
.

5 m l乙酸乙醋
,

在分液

漏斗中振摇 10 m i n ,

静置 30 m in
,

待分层清晰后
,

取上层液 l
.

o m l及内标溶 液 1
.

o m l ,

混匀
。

4 线性试验

精密称定冰片对照品 5份
,

各用内标溶液准确稀释至 l m l
,

分别用 o v 一 17 柱及 P E G 一
20 M

柱色谱分析
,

以冰片浓度 ( m g / m l ) 为 X
,

以冰片与内标物的峰面积比为 Y
,

回归方程O V -

17柱 Y = 0
.

6 3 2 3 X 一 0
.

1 2 18 , ! = 0
.

9 9 8 9 ; P E G 一 Z OM 柱 Y = O
.

G 3 5 4X 一 0
.

0 8 8 2 1 , r =

0
。

9 9 9 9 。

5 系统适用性试验

取 80 %
、 100 %

、 1 20 % 3组冰片标准品溶液
,

按对照溶液制备法制备
,

各进样 3次
。

Q V 一 17 柱
,

正十 四烷保留时间 3
.

40 m in ,冰片保留时间 2
.

64 m i n ,

其理论板数为 1 1 1。 ; 正

十烷与冰片分离度 2
.

2 , 校正因子 。
.

8 5 0 2 ,
C V = 1

.

1%
。

色谱图 见图
。

, A d d r e s s :

W
e i X i a o s h u ,

W u x i M u n i o i P
a l I n s t i t u t o f

o r D r u g C o n t r o l ,

W
u x i
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E PG一 Z o M柱
, : 1屯十 四 L之保留时 间 2

.

0 5

, in
,

异龙脑保留时间 5
.

9 2 m i n ,

龙脑保留时

间 6
.

6m in ; 理论板数以龙脑峰计为 21 7妇

正十 四烷与异龙脑的分离度大于 3
,

异 龙 脑

与龙脑的分离度为 1
.

3 ;
校正因子 ( 异龙 脑

和 龙脑峰面积之和计算 ) 为 0
.

8 6 1 7 ,
c V 二

0
.

4%
。

色谱图见图
。

6 回收率试验

准备 3份不含冰片的玉清安液 50 9
,

各准

确加入 50 m g冰片对照品
,

再加入 25 m l乙酸

乙酷
,

振摇
,

混匀
,

按供试品溶 液 制 备
,

O V 一 17 色谱柱分析
,

内标法计算含量
,

结果

平均回收率为 9 5
.

4%
,

C V = 0
.

83 %
。

圈 冰片色谱图
A

一
O V

一
1 7柱

a 一

乙酸乙醋 b
一

冰片 c 一

正十四烧

B
一
P E G

一

20 M柱 d
一

异龙脑 e 一

龙脑

了 样品测定 裹 样品中冰片含 , 浦定给果

按供试品溶液方法制备
,

采用 o v 一 1 7 柱 袱号
’ ;

”
’

冰祥兹
(

一

g

牙
g ) -

-

一
’ :

之万i灭扩
一

(批号 9 3 0 5一。 ,

第 2份样品采用 p EG佗 oM柱分
。 3 0 5 1 0 0

.

0。了 。 .

1 0 : 0
.

6 0
. 6

析 )各进样 3次
,

内标法计算含量
。

结果见表
。

94 02 01 ”
·

` 20 ”
·

“

8 千扰试验 三望i竺
,

一一一些竺红一一一一
一

上尸一
.

由厂方提供的无冰片玉清安液及单味药液
,

按供试 品溶液方法制备
,

用 O V 一 17 色谱 柱
,

无干扰峰出现
。

9 讨论

冰片作为妇科外用制剂组分之一
,

应控制其含量
,

既确保起到协同作用
,

又避免不 良刺

激
。

O V 一 17 柱在冰片含最分析中
,

能 以单峰形式出现
,

即异龙脑与龙脑在同一范围内出峰
,

分析时间短
,

便于计算
; 当改变柱温或载气流速

,

异龙脑与龙脑能分开
,

但不理 想
。

P E G -

20 M柱使异龙脑与龙脑较为理想地分开 ( 陆善松
.

现代应用药学
,

19 8 7 , 4 ( 4 )
: 13 〕

,

这

对考察冰片质量有参考价值 〔王强 ,

等
.

中草药
,

19 9 4 , 2与 ( 5 )
: 2 4 1 〕

。

( 1 9 9 4一 10一 2 0收稿 )

安徽省高校科技函授部总部中医大专班招生

总部经省教委批准面向全国招生
。

开设 1 2门高等中医院校 函授课程
,

由专家教授根据高等教育中 医自

学考试全面辅导和教学
。

凡高中或初中以上均可报名
。

来函至 2 3 6 0 0 0安徽阜阳高函办 ( 总部招办 》
,

备有

简章
。

安徽省高校科技函授部中医大专班招生

经省教委批准继续面向全国招生
,

本着继承和发展祖国医学
,

培养具有专业技能的中医人才
,

选用 12

门全国统编中西医函授教材
,

与当前全国高等教育 自考相配合
,

聘有专家教授进行教学
,

全面辅导和答疑

愚本部能成为你医学道路上的良师益友
。

凡具中学程度者均可报名
,

免试入学
,

详情见简章
.

附邮 5元 至 合

肥市望江西路 6一的 8信箱中函处
,

简章备索
。

邮编 2 3 0 0 2 2 电话 0 5 5 1
一

5 5 6 9 3 9 6

13 4
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St ud i e s o nt h eh C e m i c al C o nst it u e nt s o fS ar g e nt l gr o yv i ne

( S ar g e ot od o义 a e u e a nt a
)

M i a o
K

a ngl i
,

Z h a n g J i a n z h o n g
,

W a n g F e i y i n , e t a l

5 ix e o m P o u n d s w e r e i s o l a t e d f r o
m t h e E t O H e x t r a c t o f s t e m s o f S a r g e ” t o

d
o 劣 a e 别 ” e a t a

.

T h e y w e r e i d e n t i f i e d a s
p

一
s i t o s t e r o l ( I )

,

口
一

d a u e o s t e r o l ( 11 )
,

m
a d a s i a t i c a c id ( 111 )

, a c a n t h
-

0 s i d e D ( W )
, s a r g e n e u n e s i d e ( V )

, a n d s u c r o s e ( VI ) o n t h e
b

a s i s o f c h e
m i e a l a n d s P e e t r a l

a n a l y s e s
.

A m
o n g t h e m

,
V 15 a n e w c o m P o u n d

。

( o r i g i n a l a r t i e l e o n P a g e 1 7 1 )

A S t u d y o n P o ly s a e e h a r id e o f t卜e H o n g s t、 i e r
( U m b f l i e a r i a h夕 P o e o e c i n e a

)

D 1n 9 D o n g n i n g
,

Y
a n B a o q i

, e t a l

U M H P o l y s a e e h a r i d e w a s i s o l a t e d a n d P u r if i e d w i t h a l c o h o l P r e e i P i t a t i o n f r o m h o t w a t e r

e x t r a c t o f U 爪 b i l艺
e a r i a 八〕 P o c o e e ; 路 e a L i a n o 。

B y S e P h a d e x G
一

1 5 0 e o l u
m

n e h r o
m

a t o g r a P h y
,

U M H

w a s s h o w n t o
b

e a s i n 妙 e h o
m

o g e n e o u s s u
b

s t a n c e , s u g a r e o n t e n t 9 0
。

4 %
。

B y g a s e h r o m a t o g r a
卜

P h y a n a l y s i s ,
U M H w a s e o

m P o s e d o f g l u c o s e ,

m
a n n o s e a n d g l u e u r o n i e a e i d

, t h e i r m
o l e e u l e

r a t i o w a s a b o u t 4 5 : l : 9
。

I t s
m

e a n m o l e c u l a r w e i g h t w a s e s t i m a t e d t o
b

e 通0 x 1 0 ` .

I R a n a l y s i s

P e r i o d a t e o x i d a t i o n a n d S m i t h d e g r a d a t i o n s h o w e d t h a t t h e
m

a i n c h a i n o f U M H 15 e o m P o s e d

o f a ( 1令 6 ) a n d ( 1* 4 ) l i n k a g e , a n d w a s a n a c i d i e h e t r o s a e c h a r i d e .

( o r i g i n a l a r t i c l e o n P a g e 17 5 )

S t 。 d i e s o n t h e C h e m i e a l C o n s t i t u e n t s B ig f l o w e r R h o d i o l a ( R h o d f o l。 e r e n u l a t 。 )

P e n g J i a n g n a n ,

M a C h e n g y u ,
G e

Y
o n g e h a o , e t a l

F i v e e o
m P o u n d s w e r e i s o l a t e d f r o

m t h e r h i z o m e a n d r o o t s o f R 六
o
d i o l a e r e ” 别 l a t a S

.

H
.

F u
.

T h e y

g a l l i e

w e r e i d e n t i f i e d a : r h o d i o n i n ( I )
, r h o d i o s i n ( 11 )

, t y r o s o l ( l )
, s a l i d r o s i d e ( lV ) a n d

a e i d ( V )
, r e s P e c t i v e l y

,

b y U V
,

M S
, `

H
a n d ` 3 C N M R s P e c t r o s c o P i c a n d c h e

m ie a l

r e a e t i o n s 。

( O r i g i n a l a r t ie l e o n P a g e
1 7 7 )

D e t e rm i n a t i o n o f G ly e y r r ll i z i e A e id a n d C h l o r o g e n i c A e i d b y H尸L C

R o n g Z h i f e n ,

Z h a n g W
e i q i n g

,

H
u

W
e n

j i
e , e t a l

A m
e t h o d f o r t h e d e t e r

m i n a t i o n o f g l y c y r r h i z i c a o i d a n d e h l o r o g e n i e a e i d

d i c i n a l P r e P a r a t i o n
b y R P

一

H P L C
一

U V w a s d e s e r i b
e d

。

M o
b i l e P h a s e :

m
e t h a n o l

H
: 0 ( 0

.

5% H A c ) , C
: 。 e o l u m n a n d e x t e r n a t s t a n d a r d w a s u s e d

.

( o r i g i n a l a r t i e l e o n

i n C h i n e s e m e
·

( 0
.

5% H A c )

P a g e 1 8 1 )

Q u a n t i t a t i v e D e t e l
·

m i n a t io n o f B o r n e o l In Y u q i n g a n L iq u i d

W
e i X i a o s h u

B o r n e o l i n
Y

u q i n g a n l i q u i d w a s d e t e r m i n e d q u a n t i t a t i v e l y b y G C
.

T h e s a m p l e w a s r i r s t

e x t r a e t e d b y e r h y l a c e t a t e a 口d e o
m P o n e n t d e t e r

m i n e d b y t w o t y P e s o f e o l u m n P a e k e d w i t h

2 0肠 o V
一

l 了 a n d 1 0 ;舀 p E G
一

2 0M / c l , r o
m

o s o r 飞, W I{ p r e s p e e t l v e l y
.

N
一

t e t r a d e e a n e w a s u s e d a s a n
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是n t e r n a一 。 t a n d
a rd

.

T h e m e th 。 d i s p a r o i。 u一a r一y a
d

, a n t a g e o u s f
o r t h e

d
o t e r m 盆n a t i o n o r B o r n e o

l
.

( o r i g i n a l a r t i c l e o n P a g e 1 8 3 )

D e t e r m i n a t i o n o f T a n s h e n o s id e 1 i n T a id a n g s h e n ( C o d 0 0 0 p s` s p `10 5 “ l a )
a n d

C u l t i v a t e d L u d a n g s h e n ( C
.

P i l o
: u l a ) o f D i f f e r e n t Y e a r s O l d

D a i J i n g
,

F e n g L i
,

H
a n G u i r u e t a l

A m o u n t s o f t a n s h e n o s i d e 1 i n c u l t i v a t e d L u d a n g s h e n o f d i f f e r o n t y o a r s o f c u l t i v a t i o n h i s -

t o r y w a s d e t e r
m i n e d b y T L C d e n s i t o

m
e t r y i n e o m P a r i s o n w i t h t h a t i n w i l d l y g r o , n L u d a n g s ·

h e n a n d e u l t i v a t e d T a i d a n g s h e n
.

R e s u l t s s h o w e d t h a t t a n s h e n o s i d e 1 i n c u l t i v a t e d L u d a n g
-

s h e n d e e r e a s e s w i t h i n c r e a s e d y e a r s o f c u l t i v a t i o n h i s t o r y w h i l e t h a t 10 c u l t i v a t e d T a i d
a n g s -

i h e n 1 5 s l i g h t l y l o w e r t h a n t h a t o f L u d a n g s h e n o
f t h e s a m e y e a r s o f e u l t i v a t i o n .

T a n s h e n o s ·

d e 1 i n w i l d T a i d a n g s h e n 1 5 a l s o l o w e r t h a n t h a t i n e u l t i v a t e d T a i d a n g s h e n 。

( o r i g i n a l a r t i c l e o n p a g e 1 8 5 )

S t u d y o n B i o l o g i c a l E f f e e t s o f S o n g z i k e A e id i c P o ly s a c c h a r id e

H o u F a n g y u ,

Y
u Q i n g h u a , e t a l

T h e
b i o l o g ic a l e f f e c t s o f S o n g z i k e a e i d i e p o l y s a c e h a r i d

e ( S T g o ) , e r e s t u d i e d i n v i v o a n d

v i t r o 。
I t w a s f o u n d t h a t S T 9 0 h a d d i s r i n c t a n t i n e o P l a s t i e

, a n t i b
a c t e r i a l a n d a n t i v i r a l e f f e c t s 。

, 1 m a r k e d l y i n h i b i t s P r o l i f e r a t i o n o f 5 15 0 s o l i d t u m o r i n m i c e a n d r e d u c e s t h e m o r t a l i t y o f

m i c e i n f e c t e d b y S
a
l m

o ” e
ll a *夕 P h `沉

“ r “̀ m
, a n d s h o w s a P r o t e c t i v e e f f e e t o n F L c e l l s i n f e e t

·

e d w i t h a d y 一 、 a d y , , v s v a n d C B一
。

( o r i g i n a l a r t i c l . o n P a g o 1 9 3 )

P r o t e e t i v e E f f e c t o f T e a P o l y Ph e n o l o n R a t M y o e a r d i a l

I n j u r y In d u c e d b y Is o P r o t e r e n o l

T a n g S h e n g x i n g ,
Y . T i n g

,

Z h a o
Z h e n g d o n g

I : e t r e a t功 e o t w i t h t e a P o l y P h e n o l ( T P ) a t a d o s e o f z o m g / k g i p t o r a t s
f i v e d a y s b

e f o r e

i s o P r o t e r e n o l ( 1 5 0 ) e h a l l e n g e ( i m g / k g s e ,
f o r t w o d a y s )

, r e s u l t e d i n d e e r e a s e o o f m a l o n y d
-

i a 一d e h y d e e o n c e n t r a t i。 n , c r o a t i n e p h 。 : p h 。 k i n a s e ,
l a 。 t i c d e h y d r o g e n a o e ( L n H ) a n d L b H : ,

a c t i v i t i e s , i n c r e a s e d L D H
:

/ L D H , r a t i o a n d i n h i b i t e d t h e e x r e n t o
f m y o c a r d i a l i n j u

r y
, s im i l

-

a r t o t h e a c t i o n o f P r o P r a n o l
.

A t t h e s a m e t i m
e T P d e c r e a s e d r a t P l a s m a r e n i n a c t i v i t y

。

T h e r e s u l t s s u g g e s t e d t h a t t h e
m e c h a n i s m b y w h i c h T P P r o t e c t s h o a r t f r o 位 1 5 0

一

i n d
u e e d m

-

y o c a r d i a l i n
j

u r y 15 d u e t o i t s a n t i o x y g e n f r e e r a
d ic a l a n d i n h i b i t i o n o f r e n i n a e t i v i t i e s

.

( o r i g i n a l a r t i e l e o n P a g e 19 7 )

E f f e e t s o f Em o d i n o n t h e C y t o Pl a s m i e f r e e C a 么+

i n P e r i t o n e a l M a c r o Ph a g e s F r o m Mi e e

C 、 1 1 R o n g f e n ,

L i n X i u z ll e n

.
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