
芎样品溶液 5份, 分别进样 1 �L 测定。�-BHC 的平
均含量为 6. 258 �g/ g , RSD 为 3. 46%( n= 5)。

2. 8　稳定性试验: 精密吸取川芎供试品溶液,按上

述色谱条件间隔 1 h 进样, 测定 �-BHC 的峰面积,
计算含量, 得平均含量为 6. 25 �g/ g , RSD 为
1. 47% ( n= 6)。

2. 9　回收率试验:称取川芎细粉样品约2 g ,精密称

定 6份,分别加入浓度为 130, 260 �g / mL �-BHC对
照品溶液 1 mL, 各 3份,按供试品制备项下操作测

定峰面积值, 计算其回收率, 平均加样回收率为

98. 25% , RSD为 0. 48%( n= 6)。

2. 10　样品测定: 按供试品制备项下的操作,制得样

品溶液,每份样品进样两次,每次 1 �L 用 20. 8 ng/

mL 标准品溶液做随行标准, 用外标法测定, 结果见

表 3。
表 3　川芎等 7 味药材中 BHC 的含量(�g/ g)

药　材 �-BHC �-BHC �-BHC �-BHC 总BHC

川芎 6. 75 4. 27 3. 86 2. 89 17. 77

丹参 28. 46 12. 90 21. 36 8. 27 70. 99

人参 3. 77 5. 87 0. 03 4. 22 13. 89

黄芪 0. 12 3. 44 2. 35 6. 00 11. 91

菟丝子 5. 70 2. 24 3. 95 7. 62 19. 51

白芍 85. 86 265. 28 111. 04 31. 27 493. 45

甘草 99. 64 49. 50 65. 73 21. 57 236. 44

3　讨论

《中华人民共和国药典》( 2000年版一部)规定

甘草、黄芪六六六含量不得高于 200 �g/ g。实验结
果表明,丹参、白芍、苷草中总六六六含量较高, 而川

芎、人参、黄芪、菟丝子中总六六六含量较低,可能与

样品的取样有关。同时,丹参、白芍、苷草采用的是原

料药, 而川芎、人参、菟丝子、黄芪用的是炮制品,提

示,中药材经炮制能有效地降低六六六残留量。

实验采用的提取方法, 主要参考 Steimwandter

提出的在线提取法[ 1]。其主要原理是采用电解质的

作用,根据盐析的原理, 使农药从水相进入有机相。

本实验以丙酮作为提取剂, 在丙酮萃取液中加入固

体氯化钠,在分离农药的同时,加入二氯甲烷进行液

液分配,提取和分离在同一个三角瓶中进行。该方法

的优点在于不需要对样品进行多次的提取和过滤,

液液分配也不需转移到分配漏斗中进行。样品提取

液中的水经无水硫酸钠干燥后,不会影响测定结果,

同时减少农药的损失。

有机氯农药的净化多采用磺化法
[ 2～5]
。本实验

采用的磺化法去掉了分液漏斗的操作, 直接将浓硫

酸加入提取浓缩液中,减少了实验操作步骤, 提高了

实验的安全性和准确性。样品提取液只加浓硫酸 1

次,即可达到净化目的。

我国已经禁止生产和使用六六六, 而所测 7种

中药材中均有一定的残留,其原因可能是:药材植物

体在生长期对土壤或水中吸收了六六六,并且在植

物体内细胞中得到富集。
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苍耳丸中桉油精的含量测定

姚立娟,王雨萍, 戴　洁
�

(天津市儿童医院 药剂科, 天津　300074)

　　苍耳丸是我院根据名老中医之验方制成的医院

制剂,由苍耳、辛夷等 7味中药组成的复方制剂。具

有清热解毒、通鼻开窍的功效。经多年的临床应用该

药在治疗儿童鼻窦炎方面, 疗效很好。为控制该产品

的质量,本实验采用 GC 法测定君药辛夷中主要有

效成分之一桉油精的含量。研究表明, 本法稳定可

靠,简便快捷,重现性好。

1　仪器与试剂
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日本岛津 GC-9A 气相色谱仪, C-R3A 数据处

理仪; 内标物: 异丙醇 (分析纯) , 桉油精 (纯度为

99%以上,中国药品生物制品检定所) ,试剂均为分

析纯。

2　实验方法

2. 1　内标液、对照品溶液、供试品溶液及阴性对照

品溶液的制备: 精密吸取异丙醇 10 mL, 置 100 mL

容量瓶中,加甲醇至刻度,摇匀, 即得内标液。

精密称取桉油精对照品 20 mg, 置于 100 mL 容

量瓶中,加内标液 5 mL, 以甲醇至刻度, 摇匀后,得

0. 2 mg / mL 的桉油精对照品溶液。

取苍耳丸 3 g, 剪碎后, 精密称定, 置于 50 mL

容量瓶中,加内标液 5 mL,加甲醇至刻度,超声提取

20 min后,补充甲醇至刻度,得供试品溶液。

取处方量不含辛夷的苍耳丸 3. 0 g ,按供试品溶

液制备方法, 定容于 50 mL 容量瓶中,即得阴性对

照溶液。

2. 2　色谱条件
[ 1, 2]

:色谱柱: 10% SE-30 chromoso rb

WAW-DMCS( 80-100目)玻璃柱( 3 mm×2 m) ,柱

温: 100 ℃～135 ℃程序升温, 气化室和检测室温

度: 175℃,流速: N 2 450 mL/ min, H2 50 mL/ min,空

气 500 mL/ m in, 纸速: 4 mm/ m in, 进样量: 1. 0 �L。
见图 1。

A-桉油精对照品　B-供试品　C-阴性对照　* -桉油精

图 1　GC图谱

2 . 3　线性关系的考察 : 精密吸取桉油精对照液

3. 0, 3. 8, 4. 6, 5. 4, 6. 2 mL 分别置于 100 mL 容量

瓶中,各加内标液 5 mL,用甲醇稀释至刻度, 摇匀。

在上述条件下各进样 1 �L,以内标峰与桉油精峰峰
面积的比值为纵坐标,以桉油精浓度( mg / mL )为横

坐标, 绘 制 标 准 曲 线, 得 回 归方 程 为: Y =

1. 513 8X - 0. 013 3, r= 0. 999 8,线性范围: 0. 06～

0. 124 mg / mL。

2. 4　精密度试验:取样品按供试品液制备,进样 5

次, 结果桉油精平均含量为 0. 110 mg /丸, RSD 为

3. 8% ( n= 5)。

2. 5　加样回收率试验:分别精密称取已知含量的样

品, 精密加入桉油精对照品标准液 1 mL,按含量测

定法测定, 得待测液中桉油精的浓度,计算其含量,

平均回收率为 98. 46% , RSD为 1. 21%( n= 5)。

2. 6　样品测定:分别精密称定 8批样品各 3 g ,剪碎

后依供试品制备法制得相应供试液, 在上述条件下

进样 1 �L, 结果见表 1。

表 1　苍耳中桉油精的含量( n= 3)

批　次 1 2 3 4 5 6 7 8

含　量

( mg /丸) 0. 103 0. 091 0. 126 0. 085 0. 115 0. 758 0. 132 0. 107

3　讨论

3. 1　桉油精作为苍耳丸中的主要有效成分, 其含量

的高低直接影响到产品的质量,经过对数批样品的

检测,发现各批之间存在一定的差异,这可能由于所

用的原料的产地及采收季节不同所致, 提示应在原

料的使用上予以控制。

3. 2　本文在药典的检测方法上加以改进, 选用

10% SE-30(甲基硅氧烷)为固定液,以 Chr omosorb

WAW-DMCS 为载体, 结果表明, 桉油精的分离效

果好,比药典法缩短一半时间,具有操作简单, 快捷

的特点。
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