
表 1　蒸馏及煎煮工艺条件正交试验表

因素排序 加水量 A 浸提时间 B 煎煮时间 C 煎煮次数 D 蒸馏液吸光值 黄酮含量 (% ) 综合评分

1 　　 1( 8倍 ) 　　 1( 1 h) 　　 1( 2 h ) 　　 1( 1次 ) 0. 09 0. 35 35. 3

2 1 2( 2 h) 2( 3 h ) 2( 2次 ) 0. 17 0. 38 47. 0

3 1 3( 3 h) 3( 4 h ) 3( 3次 ) 0. 12 0. 45 45. 9

4 2( 10倍 ) 1 2 3 0. 11 0. 72 63. 6

5 2 2 3 1 0. 14 0. 34 35. 8

6 2 3 1 2 0. 09 0. 76 64. 0

7 3( 12倍 ) 1 3 2 0. 16 0. 52 55. 6

8 3 2 1 3 0. 09 0. 52 47. 2

9 3 3 2 1 0. 14 0. 41 45. 5

Ⅰ j 　 128. 2 　 154. 5 　 146. 7 　 116. 8

Ⅱ j 163. 4 130. 0 156. 1 166. 6 最优水平组合

Ⅲ j 148. 3 155. 4 137. 3 156. 7 A-Ⅱ > Ⅲ > Ⅰ ,即加水 10倍

Ⅰ j 42. 7 51. 5 48. 9 38. 9 B-Ⅲ > Ⅰ > Ⅱ ,即浸泡 3 h

Ⅱ j 54. 5 43. 3 52. 0 55. 5 C-Ⅱ > Ⅰ > Ⅲ ,即煮 2 h

Ⅲ j 49. 4 51. 8 45. 8 52. 2 D-Ⅱ > Ⅲ > Ⅰ ,即煮 2次

Rj 14. 8 8. 5 6. 2 16. 6

3　精制沉淀工艺的选择

我们试用乙醇沉淀法和沉淀澄清剂沉淀法 ,同

等条件下选择自然沉降法作为对照 ,进行试验 ,结果

经两两比较 ,醇沉与自然沉降和沉淀剂沉淀之间有

显著性差异 ,自然沉降与沉淀剂沉淀之间无显著差

异。考虑滤过、澄明度等因素选用沉淀剂法为本产品

精制沉淀工艺。

4　总结

根据试验结果 ,确定柴金口服液的提取精制工

艺为:取处方量药材 ,加水 10倍量 ,浸泡 3 h,煎煮 2

次 ,每次 2 h,第一次同时收集蒸馏液适量另存。合

并煎煮液 ,浓缩至相对体积质量为 1. 08～ 1. 10,加

入沉淀剂 ,放置适当时间 ,离心 ,上清液过滤 ,加入重

蒸馏液、矫味剂及蒸馏水至足量 ,灌封 ,灭菌 ,包装 ,

即得。

5　讨论

传统中药制剂多采用水提醇沉法制备 ,具有澄

明度好等优点 ,同时具有成本高 ,有效成分损失大等

缺点。我们利用自拟沉淀剂 ,进行多次试验 ,将沉淀

剂即沉降法成功用于柴金口服液 ,使其更接近于传

统的汤剂 ,有效成分含量明显提高 ,样品经 18个月

放置 ,结果稳定 ,临床使用疗效良好 ,取得满意效果。
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　　五味子糖浆是由五味子单味药材经加工制成的

中药制剂 ,具有收敛固涩、益气生津、补肾宁心之功

效 ,临床上常用于治疗久咳虚喘、梦遗滑精、遗尿尿

频、久泻不止、自汗、盗汗、津伤口渴、气短脉虚、内热

消渴、心悸失眠等症 (黑龙江省药品标准 . 1986年版

. 48)。五味子乙素为该制剂中主要活性成分 ,我们采

用 HPLC法对五味子乙素的含量进行了测定 ,以确

保药效。

1　实验仪器与试剂

高效液相色谱仪: HP1100 (美国惠普公司 ) ,超

声波清洗器 (上海必能信超声公司 )。

五味子乙素购自中国药品生物制品检定所 ,五
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味子糖浆由鸡西市人民医院制剂室提供 ,甲醇为色

谱纯 ,其它试剂为分析纯。

2　实验方法与结果

2. 1　色谱条件 ;色谱柱 ODS柱 ( 5μm, 4 mm× 140

mm ) ,流动相甲醇 -水 ( 72∶ 28,实验选定 ) ,流速 1

m L /min,检测波长为 254 nm ,进样量均为 20μL,

分离度: 3. 66,理论板数按五味子乙素峰计为

2 469。

2. 2　对照品液制备:精密称取五味子乙素对照品 ,

加甲醇配制成 0. 1 mg /mL的对照品溶液。

2. 3　供试品液的制备: 精密量取五味子糖浆 10

m L,减压回收至干 ,精密加入正己烷 20 mL,转移至

具塞试管中 ,超声处理 15 min,过滤 ,精密量取续滤

液 10 mL,减压回收至干。残渣加甲醇适量 ,超声处

理使溶解 ,并转移至 10 mL容量瓶中 ,加甲醇稀释

至刻度 ,摇匀。

2. 4　标准曲线的绘制: 精密吸取对照品液 5, 10,

15, 20, 25μL,按上述色谱条件依次进行分析、测定。

回归方程: Y= 3. 36× 10-3+ 3. 73× 10-2 X , r= 0. 999

9,表明五味子乙素的进样量在 0. 1～ 2. 5μg间与峰

面积呈良好的线性关系 ,直线基本通过原点 ,故采用

外标一点法计算含量。

2. 5　样品测定:取对照品液、供试品液各 20μL,分

别注入液相色谱仪 ,按上述色谱条件测定 ,以外标一

点法计算即得 ,结果见表 1。
表 1　五味子糖浆中五味子乙素含量测定结果 (n= 3)

批　号 五味子乙素含量 ( mg /m L) R SD (% )

000115 0. 661 6 1. 06

000229 0. 710 1 0. 98

000308 0. 639 6 1. 15

2. 6　重现性实验:依样品测定步骤对同一批样品重

复测定 5次 , RSD为 1. 12% 。

2. 7　精密度试验: 精密吸取对照品溶液 20μL,连

续进样 6次 , RSD为 0. 97% 。

2. 8　加样回收率实验:精密吸取已知含量的样品液

10 mL,加入五味子乙素对照品 2 mg ,按样品测定

的方法进行分析 ,结果平均回收率为 99. 38% ,RSD

为 0. 92%。

2. 9　稳定性试验:取供试液 ,不同时间按样品测定

的方法进行分析 ,结果表明吸收面积在 12 h内基本

无变化。

3　讨论

3. 1　提取方法的选择:经多次试验摸索以正己烷对

样品的干浸膏进行超声处理后 ,以甲醇溶解、定容 ,

取得了较好的效果。超声处理 15 min后 ,即可将样

品中的五味子乙素提取较完全。
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　　肤康粉是适用于褥疮、外伤及烫伤感染的预防

和康复的散剂 ,其主要成分为胆汁、白矾、三七、金银

花、大黄粉、冰片等。其中胆酸 ( CA)具有解热、抗炎、

抗过敏和抗病毒等作用 ,其含量测定对于研究药物

的药理作用、临床疗效、合理用药和控制制剂质量等

具有重要意义。

1　材料与方法

1. 1　仪器、药品: 日本岛津 LC-6A高效液相色谱

仪 , LC-6A恒流泵 , SPD-6可调波长紫外检测器 ,

C TO-6A恒流控温箱 , SCL-6B系统控制器 , V ST色

谱工作站。

样品:肤康粉 (天津德森保健实业有限公司 ) ;对

照品:胆酸 (中国药品生物制品检定所提供 ) ;试剂:

甲醇为色谱纯 ,乙酸乙酯、盐酸、磷酸为 AR级。

1. 2　胆酸的定性鉴别

1. 2. 1　供试品的处理: 取肤康粉 2 g ,加 95%乙醇
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