
3　结论

　　由上述结果分析得出 ,玉米须总黄酮的乙醇提

取最佳工艺为: 乙醇浓度 60% ,料液比 1∶ 30,水浴

温度 80℃ ,提取时间 3 h。 AB-8树脂对玉米须总黄

酮吸附量大 ,易解吸 ,是一种理想的玉米须总黄酮吸

附剂。
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解热镇痛栓的质量控制研究

石森林 1 ,何三民 2 

( 1. 浙江中医学院 ,浙江 杭州　 310053; 2. 金华市中心医院 ,浙江 金华　 321000)

　　解热镇痛栓主要由茶叶、甘草、冰片等药组成 ,

具有发汗解热、镇惊安神之功效 ,临床主要用于治疗

小儿高热不退。为了保证药品质量 ,本实验进行了其

质量控制方法的研究。

1　试药与仪器

甘草药材由张昌禧教授鉴定为 Glycyrrhiza u-

ralensis Fisch.、冰片购自浙江省金华市医药站药材

公司 ;解热镇痛栓及缺味栓剂由浙江中医学院制剂

室提供 ;薄层用硅胶 G(青岛海洋化工厂 )。咖啡因对

照品 (国家麻醉品实验室提供 ) ;冰片对照品、甘草对

照药材 (中国药品生物制品检验所 )。冰醋酸、甲醇等

试剂均为分析纯 ,水为重蒸馏水。

Waters高效液相色谱仪 , 510型 HPLC泵 ,

UGK型手动进样器 , TCM型柱温控制器 , 484型紫

外检测器。 C— R4R数据处理器 (日本岛津公司 ) ;

Zo rdox O DS 色 谱 柱 ( 150 mm× 4. 6 mm ) ,

( Dupont ) ; Lambda12紫外可见分光光度计 ( PE) ;

Met ter AE 163电子分析天平。

2　方法与结果

2. 1　定性鉴别

2. 1. 1　冰片的 TLC鉴别:取解热镇痛栓 2粒 ,进行

微量升华 ,白色升华物用乙醇适量溶解 ,作为供试

液 ;另取冰片对照品适量加乙醇溶解 ,制成 5 mg /

mL的对照品溶液。照薄层色谱法试验 ,吸取上述溶

液各 5μL分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以石油

醚 -醋酸乙酯 ( 85∶ 15)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干。

喷以 5%香草醛 -硫酸 ,热风吹 5～ 10 min,于日光下

观察 ,结果见图 1-A。

2. 1. 2　甘草的 TLC鉴别: 取本品及缺甘草阴性栓

各 2枚 ,剖开 ,内容物以适量蒸馏水溶解 (超声处

理 ) ,离心 ,滤过 ,滤液各以蒸馏水补足至 1 m L作为

供试液及阴性对照液 ;另取甘草对照药材用适量水

煎煮 30 min,滤过 ,取 1 mL滤液作为对照品溶液。

吸取上述溶液各 5μL,分别点于同一硅胶 G薄层板

上 ,以醋酸乙酯 -甲酸-冰醋酸 -水 ( 30∶ 2∶ 2∶ 4)为

展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干。喷以 10%硫酸乙醇溶液。

在 105℃烘至斑点清晰 ,置紫外灯 ( 365 nm )下检

识 ,结果见图 1-B。
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　 1-解热镇痛栓　　　　　 1-缺甘草阴性对照

　 2-冰片 2-解热镇痛栓

　 1-Jiere Zh en tong 3-甘草对照药材

　　 Supposi t ry 1-sample w ithout Radix

　 2-borneol Glycyrrhizae

2-Jiere Zhentong Supposi to ry

3-Rad ix Glycyr rhizae crude d rug s

图 1　冰片 (A)和甘草 ( B)的 TLC图谱

Fig. 1　 TLC chromatograms of Borneolum Syntheticum

(A) and Radix Glycyrrhizae ( B)

2. 2　含量测定

2. 2. 1　色谱条件:色谱柱: YWG-C18 ( 150 mm× 4. 0

mm, 10μm)。 (大连物理化学研究所 ) ;流动相: 甲

醇 -水-冰醋酸 ( 300∶ 200∶ 3) ;检测波长: 297 nm;流

速: 0. 8 mL /min;柱温: 25℃ ;灵敏度: 0. 2 AUFS;

纸速: 0. 25 cm /min。

2. 2. 2　溶液的制备: 精密称定 4 mg无水咖啡因对

照品 ,置 5 mL量瓶中 ,加流动相溶解 ,稀释至刻度 ,

摇匀 ,即得对照品溶液。

　　取栓剂 10枚 ,剖开 ,小心除去外壳 ,于 105℃干

燥至恒重 ,精密称量。精密称取 50 mg ,置 50 mL锥

形瓶中 ,加入氯仿 20 mL(以 0. 2 mol /L NaOH水溶

液饱和 ) ,超声处理 30 min,滤过 ;将此滤纸及残余

物再加氯仿 20 mL超声处理 30 min,滤过 ,滤纸及

未溶物以氯仿 10 mL洗涤 ,合并上述滤液及洗涤

液 ,水浴蒸去溶剂。残留物以适量流动相溶解 ,置 25

m L量瓶中 ,再稀释至刻度 ,摇匀 ,即得供试品溶液。

2. 2. 3　线性关系考察:精密吸取对照品溶液 2. 5,

5, 10, 15, 20, 25μL进样 ,以进样量为横坐标 ,峰面

积为纵坐标作图 ,进行直线回归 ,回归方程为 Y=

1 649 256. 77+ 505 539. 75X , r= 0. 999 3。表明咖啡

因在 1. 8～ 18μg有良好的线性关系。

2. 2. 4　干扰试验: 取缺茶叶阴性栓制备空白液 ,与

供试品溶液和对照品溶液分别注入色谱仪进行分

析 ,结果无干扰。 见图 2。

图 2　咖啡因对照品 ( A)、解热镇痛栓 (B)和

缺茶叶阴性对照 ( C)的 HPLC图谱

Fig. 2　 HPLC chromatograms of caff eine ( A) ,

Jiere Zhentong Suppository ( B) and

sample without tea (C)

2. 2. 5　精密度试验: 精密吸取对照品溶液 10μL,

连续重复进样 5次 ,结果咖啡因峰面积 RSD为

1. 26%。

2. 2. 6　稳定性试验:取一份经预处理过的供试品溶

液 ,分别放置 0. 5, 1, 2, 4, 8 h,以 5μL进样测定 ,计

算得咖啡因的量的 RSD为 3. 06% (n= 5)。表明样

品在 8 h内稳定。

2. 2. 7　重现性试验: 取同一批样品 6份 ,制备供试

品溶液 ,测得咖啡因量含量为 98. 23 mg /枚 , RSD

为 2. 20% (n= 6)。

2. 2. 8　回收率测定: 精密称取一定量的对照品 (约

50 mg )加入已知咖啡因含量 (约 50 mg )的试药中 ,

依法提取 ,测定 ,共测 6份 ,计算回收率 ,结果平均回

收率为 97. 97% , RSD为 0. 90% (n= 6)。

2. 2. 9　样品测定:精密吸取样品液 5μL,平行 3次

进样测定 ,采用外标 (标准曲线 )法计算测定结果 ,共

测 3批 ,结果见表 1。
表 1　样品测定结果 (n= 3)

Table 1　 Determination results of sample (n= 3)

批号 咖啡因含量 /( mg· 枚 - 1 ) RSD/%

970825 102. 14 2. 11

971008 98. 62 1. 98

980114 100. 43 1. 46

3　讨论

3. 1　对咖啡因的含量测定报道用薄层扫描法
[2 ]
、双

波长分光光度法 [3 ]、系数倍率法 [4 ]、高效液相色谱

法 [5 ]等。高效液相色谱法操作简便 ,重现性好 ,灵敏

度高 ,因此选择该法测定解热镇痛栓中咖啡因。
3. 2　咖啡因的检测波长有报道为 254 nm ,本实验

在 200～ 500 nm波长对样品及对照品进行光谱扫

描 ,发现两者最大吸收波长在 297 nm附近 ,因此确

·1095·中草药　 Chinese T raditional and Herba l D rugs　第 34卷第 12期 2003年 12月



定该波长为检测波长。

3. 3　使用了①甲醇 -水 ( 60∶ 40)、②甲醇 -水-醋酸

( 300∶ 200∶ 3)、③甲醇 -水 -醋酸 ( 25∶ 70∶ 30)和④

乙腈 -0. 1%磷酸-三乙胺 ( 80∶ 919∶ 1) 4种流动相 ,

发现以②及④较理想 ,考虑到试剂价格问题 ,选择②

作为流动相。 对流动相的流速 ,开始采用 1 mL /

min,结果保留时间不太满足 ,后改用 0. 3 mL /min。

3. 4　曾用氯仿 -水萃取提取咖啡因 ,发现有絮状物

粘于器皿壁 ,影响萃取效果 ,用氯仿作溶剂进行连续

提取咖啡因 ,时间太长。以本法提取 ,含量测定结果

准确 ,平均回收率为 97. 97%。对样品分析结果表明

阴性对照液基本不干扰咖啡因的测定。

　　从实验结果来看 ,本法灵敏度高、稳定性好、重

现性好、精密度、回收率都较满意 ,因此可作为解热

镇痛栓的质量控制方法。
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青风藤单提及与其他药味共提对青藤碱提取率的影响

潘林梅 ,陈丹丹 ,董　洁 ,郭立玮
 

(南京中医药大学 植物药深加工工程中心 ,江苏 南京　 210029)

　　一常用抗内风湿关节炎的验方中含有青风藤、

雷公藤、 莶草 3味中药 ,该方用于治疗风湿痹痛、

关节肿胀等病证 ,临床疗效显著。青风藤为本方的君

药 ,青藤碱为青风藤中的主要有效成分之一。为了对

该方剂进行更深入地开发 ,本实验对青风藤药材进

行了含量测定研究 ,并考察了该复方中青风藤单提

及与雷公藤、 莶草共提时的青藤碱提取率的变化 ,

为该方提取工艺路线的制定提供依据。

1　实验材料

高效液相色谱仪: Waters 515泵 , Waters 2487

可调节紫外-可见检测器 , Wa ters U6K进样器 ,中

国科学院大连物理化学研究所 WDL-95色谱工作

站 , H66025超声清洗机 (无锡市超声电子设备厂 )。

药材均购自南京市药材公司 ,经南京中医药大

学中药鉴定教研室吴启南副教授鉴定 ,青风藤为防

己科植物青藤 Sinomenium acutum ( Thunb. ) Re-

hd. et Wils.的干燥藤茎 ;雷公藤为卫矛科植物雷公

藤 Tripterygium wil fordii Hook. f.的干燥根及根

茎 ; 莶草为菊科植物 莶 Siegesbeckia orientalis

L.、腺梗 莶 Siegesbeckia pubescens Makino或毛

梗 莶 Siegesbeckia g labrescens Makino的干燥地

上部分。

　　青藤碱对照品 (批号 0774-9904,供含量测定

用 ) ,经检测其纯度在 99%以上 ,由中国药品生物制

品检定所提供。

甲醇为色谱纯 ,水为重蒸水 ,其余试剂均为分

析纯。

2　方法与结果

2. 1　色 谱 条件: 色 谱 柱: Kromasil 反 相 C18

( 4. 6 mm× 250 mm, 5μm) (淮阴汉邦科技 ) ;流动

相: 甲醇 -水 -乙二胺 ( 55∶ 45∶ 0. 2) ;检测波长: 262

nm;柱温: 室温 ;流量: 1. 0 mL /min; 灵敏度: 0. 5

AUFS;理论塔板数按青藤碱峰计算应不低于 2 000,

在此条件下 ,青藤碱与其他组分达到基线分离。

2. 2　对照品溶液制备:精密称取干燥至恒重的青藤

碱对照品 3. 40 mg ,置 10 mL量瓶中 ,加甲醇溶解并

至刻度 ,即得。

2. 3　线性关系考察:取对照品溶液依次加甲醇稀释

为 170, 85, 42. 5, 21. 25, 10. 626μg /mL, 5μL进样 ,

按上述色谱条件测定峰面积。 以青藤碱浓度为横坐

标 ,峰面积值为纵坐标绘制标准曲线 ,计算得回归方

程为 Y= 3. 973× 106X+ 8 720. 897, r= 0. 999 9。表
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