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, � � � � � � � �� ��

的制剂之间的化学成分比较接近
,

这与相似度计算

得到 的结果基本吻合
�此外

,

� � 和 � � 聚为一小枝
,

� � 和 � � 聚为一小枝
,

� � 和 � � 聚为一小枝
,

而 � �

和 � � 来源 于同一批原料
,

� � 和 � � 来源于同一批

原料
。

��  对于需测定指纹图谱的样品
,

其前处理应本着

充分反映药材化学成分的原貌的原则 �但通过对肿

节风药材化学成分预试验发现
,

肿节风 中含有大量

的多糖
,

容易对色谱峰 �尤其是反丁烯二酸的峰 �产

生干扰
。

而且注射液的生产工艺 中采取 了水提醇沉

法去除杂质
。

因而对药材的前处理亦采取水提醇沉

的方法
。

�
�

� 中药色谱指纹图谱 中包含大量有关组成中药

的化学成分的信息
,

如何正确处理并合理利用指纹

图谱 提供的信息成为 当前 中药质量控制面临的难

题
。

所 以应 当在大量实验数据积累的基础上
,

确定适

合该种中药 的测量参数
、

算法和指纹图谱整体相似

度的限度值
,

从而建立其指纹图谱的标准
。
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� �� � 法测定含川弯当归的常见煎剂中阿魏酸的含量

屈 扬
,

黄 熙
‘ ,

任 平
,

张 莉
,

张珊红
,

杨喜忠

� 第四军 医大学西京医院
,

陕西 西安 � � � � � ��

川芍活血行气
、

祛风止痛
,

是活血化痕的常用 中

药之一 �当归补血活血
、

调经止痛润肠
,

为补血要药
。

两者主要成分之一阿魏酸具有抗凝
、

抗血小板聚集
、

扩张微血管
、

增加冠脉流量
、

解除血管痉挛
、

防止血

压升高等作用
。

本实验采用 � �� � 法测定不同配伍

和煎煮条件对含有川芍当归的常见汤剂中阿魏酸含

量的影响
,

为含川芍当归复方 的临床治疗 药物监

测川以及生物方剂分析图提供质量控制依据
。

� 仪器与材料

贝克曼高效液相色谱仪
,

� �� 可变波长双通道

紫外
一

可见检测器
。

阿魏酸对照品购于 中国药 品生物制品检定所
,

纯 度 为 � �
�

� �
,

批 号
� � � � �

一

� � �  � 醋酸
、

甲醇 均为

� � 级
,

水为自制三蒸水
。

川芍购 自四川都江堰市医

药公 司石羊镇医药批发站
,

当归购 自甘肃眠县
,

赤芍

购 自四川省中江市
,

人工种植品
,

为刮皮赤芍
。

均由

西北大学生物解剖学教研室胡正海教授鉴定
,

分别

为伞科植物川芍 � �’� � �� �� � � ��
� � ����’ � �� �� 的干燥

根 茎
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毛 莫科 川 赤 芍 � � � � � �� � � � � � 人��

� �� � � 的干燥根
。

其他药材均以饮片形式购于西安

市药材公司
。
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2 制剂煎液的制备

尽可能接近临床并兼顾实验条件
。

临床上煎煮

方剂存在煎煮时间长短不一
,

加水量多少不一等情

况
,

所以本实验将这些因素进行考虑
,

同时为了尽可

能定量准确
,

采用量杯定量
,

以定容煎煮好的汤剂
。

并测定常用的几种川芍当归复方汤剂
。

2

.

1
J
l
}芍单煎汤 (临床型 )

:
取川芍 500 9

,

常水洗净

2 遍后
,

用沸水 3 L 浸泡 30 m in
,

用不锈 钢刀 切成

0
.
5 cm 又 0

.
5 cm 只 0

.
5 Cm 的煮散

,

放 回不锈钢锅中

煮沸 30 m in
,

5 层纱布滤过
,

药渣用沸水覆过药面
,

再煮 30 m in
,

合并药液
,

文火上浓缩成含川芍生药

0
.
2 9/m L 的药液

。

2. 2 川夸单煎汤 (实验型 )
:
取川芍 20 9

,

12 倍沸水

浸泡 30 m in 后
,

取 出切成 0
.
5 cm X 0

.
5 em X o

·

5

c

m 的煮散
,

煮 沸 15 m in
,

再用 12 倍 沸水 煮沸 15

m in
,

合并药 液
,

文火上浓缩成 含川芍生药 。
.
1 9 /

m L 的药液
。

2

.

3 当归单煎汤 (实验型 I ) :取当归 20 9 ,

严格控

制 煎煮 时 间
,

方 法 同 2
.
2 项

,

得 含 当归 生 药 0
.
1

g/m L 的药液
。

2

.

4 芍归合煎汤 (实验型 )
:
取川芍

、

当归各 20 9
,

方

法同 2
.
2 项

,

得含生药量 0
.
1 9 /m L 的药液

,

其中含

当归生药 0. 05 9 /m L
。

2

.

5 血府逐癖汤 (实验型 )
:
按原方比例

,

药量取 1/3

(桃仁 4 9
、

红花 3 9
、

当归 3 9
、

生地黄 3 9
、

J
i
!芍 1

.
67

g 、

赤芍 2 9
、

牛膝 3 9
、

桔梗 1
.
67 9 、

柴胡 1 9 、

积壳 2

g 、

甘草 1 9
,

共 25
.
4 9 )

,

1 2 倍沸水浸泡 30 m in
。

取 出

川 芍
、

当归和赤芍切碎
,

煎 15 m in
,

共两次
,

合并药

液
,

文火上浓缩成含生药量 0
.
1 9 /m I

J
的药液

,

其 中

含当归生药 0. 012 9 /m L
。

2

.

6 补阳还五汤 (实验型)
:
分别按原方 比例取 黄

茂
、

当归
、

赤芍
、

地龙
、

川芍
、

红花
、

桃仁各 40
、

2

、

2

、

1

、

1

、

1

、

1 9

,

总量为 48 9
,

1 2 倍沸水浸泡 30 m in
。

取 出

川芍
、

当归和赤芍切碎
,

煎 15 m in
,

共两次
,

合并药

液
,

文火上浓缩成含生药量 0
.
24 9 /m L 的药液

,

其

中含当归生药 0. 01 9 /m L
。

2

.

7 四物汤 (实验型 )
:
以原方比例加 12 倍沸水浸

泡 30 niin ,

煎 15 m in
,

共两次
,

余法同 2
.
6 项

,

最终

得含生药量 0
.
084 9 /m L 的药液

,

其 中含川芍生药

0
.
04 9 /m L

。

2

.

8 当归单煎汤 (实验型 l )
:
取 当归 20 9 ,

6 倍沸

水浸泡 30 m in
,

切碎 0
.
5一 1 Cm

,

煎两次
,

共 15 m in
,

严格控制煎煮时间
。

最后浓缩至含生药 0
.
2 9/m L

。

3 阿魏酸的 H P L C 测定

3
.
1 色谱 条件

:H ypersil C l。 D D S Z 色谱柱 (150

m m x 4
.
6 m m

,

5 拜m ) (大连依利特科学仪器有限公

司 ) ;流动相
:
甲醇

一

醋酸
一

水 (3 8
: 0
.
3 : 6 1

.
7) ;体积

流量
:1 m L /m in ;检测波长

:32 2 nm
。

3

.

2 供试品溶液的制备
:
精密量取煎剂 1 m L 分别

置 于 s m L 塑 料离 心管 中
,

1 2 0 0 0
r

/ m i
n

离心 10

m in
。

取上清液用 0
.
22 拌m 混合纤维素脂微孔滤膜

滤过
,

即得
。

3

.

3 标准曲线的制备
:
精称阿魏酸对照品 5

.
n m g

于 100 m L 棕色量瓶中
,

用流动相稀释至刻度
。

分别

取 0
.
1 、

0

.

2

、

0

.

3

、

0

.

4

、

0

.

5 m L 置 10 m L 棕色量瓶

中
,

用流动相稀释至刻度
,

取 20 拜L 进样测定
。

以峰

面积为纵坐标
,

阿魏酸进样量为横坐标进行线性 回

归
,

得 回归方 程 Y 一 4 450
.
75 X + 2 728

·

69

,
r

-

0

.

9 9 9 2

。

表明阿魏酸在 0
.
51 1一4

.
08 8 产g / m L 与峰

面积线性关系 良好
。

3

.

4 精密度试验
:
取阿魏酸对照品溶液在 l d 内进

样 5 次
,

结果阿魏酸峰面积的 R SD 一2
.
53 %

。

3

.

5 回收率试验
:
精密称取阿魏酸对照品适量

,

加

到芍归合煎液中混匀
,

同时制备空 白
,

同 3
.
2 项下方

法 操 作
,

计 算 得 平 均 回 收 率 为 96
·

4 8
%

,

R S D -

3

.

6 1
% (

n
= 5 )

。

3

.

6 结果
:H P L C 图见图 1

,

测定结果见表 1
。

11寸间 r/m in

1一阿魏酸

l一 f e r u
l i
e a e

i d

图 1 阿魏酸对照品 (A )和川有单煎汤(B )的 H PL C 图

Fig
.
1 H P L C eh rom ato gram s o f ferulie aeid referene e

su bstan ee (A ) a nd C hu an xion g D ecoetio n (B )

4 讨论

4
.
1 本实验考虑了影响中药汤剂制备的几方面因

素
,

如不 同的煎煮时间
,

不 同的水量
,

药物不同的配

伍
,

大剂量的临床煎法与小剂量的实验室煎法
。

严格

控 制上述因素对制剂 中指标成分的影响
,

以作为生
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表 1 几种含川苟当归汤剂中阿魏酸含. 的测定 (n 一 3)

Ta
b le 1 F erulic aeid in several pre孙rations (

n= 3 )

方 剂 阿魏酸/( 拌g
·

m L
一 ‘

)

川芍单煎汤(临床型) 283
.32

川芍单煎汤 (实验型 ) 30 7
.49

当归单煎汤 (实验型 I ) 374
,

59

曹归合煎汤(实验型) 562
.
25

血府逐癖汤 (实验型 ) 158
.
72

补阳还五汤(实验型 ) 214
.59

四物汤(实验型) 575
.
88

当归单煎汤 (实验型 l ) 167
.
74

物方剂分析药效学和药动学研究 以及临床治疗药物

监测的参考
。

这比仅考虑药物的不 同配伍全面
、

合

理
、

科学
。

4

.

2 严格控制多种实验条件
,

当归单煎汤加水量增

多时
,

阿魏酸含量明显增加
,

表明在煎煮当归时最好

改传统的 6 倍水为 10 一12 倍水
;川芍单煎汤实验室

煮法 中阿魏酸的量比临床煎煮法的明显增多
。

临床

煎煮法主要是加水量过少
,

煎煮时间过长导致阿魏

酸不能充分溶出或随水蒸气损失
。

本实验证明煎煮

15 m in 比 3o m in 更好
,

但不足 的是未进行 煎煮 5

mi
n 与 15 m in 的对 比观察

,

有待于进一步研究
。

4

.

3 四物汤中阿魏酸的量在各组中最高
,

且增加的

地黄
、

赤芍并没有减少阿魏酸的量
,

而本实验室以往

研究结果表明当赤芍单独与川芍合煎时则使阿魏酸

的含量降低
。

本结果为四物汤组方的科学性提供了

直接的化学成分基础
。

4

.

4 目前 国内外对单味中药及其提取物的研究较

多
,

而对复方的研究较少
。

黄熙教授提出生物方剂分

析 中医药学研究 的设想川
,

即在方剂吸收人生物体

内成分分析的指导下
,

进行方剂在体
一

离体药效学研

究
、

方剂药动学实验
、

方剂质量控制标准
、

中药植物

化学
、

中药制剂学和证本质方面的研究
。

本实验的研

究结果为生物方剂分析药效学研究从物质角度提供

间接依据
,

为生物方剂分析药动学研究提供比较
、

对

照的标准
。
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方波伏安法间接测定甘草和复方甘草片中甘草酸的含量

严金龙

(盐城工学院 化学工程系
,

江苏 盐城 224003)

甘草的活性成分为甘草酸
,

其定量测定方法报

道较多 [l]
。

甘草酸与 Pb
Z+定量生成沉淀

,

方波伏安

法测定沉淀后上清液中 P b
“+ 可间接确定甘草酸的

含量
,

不用沉淀手工分离
、

洗涤或稀释
。

本实验研究

了方波伏安法的测定条件和甘草及其制品处理方

法
,

结果表明
,

方法简单快速
、

灵敏度高
。

1 仪器与试剂

C H I832 电化学分析仪(上海辰华仪器公司)
,

采

用三 电极系统
,

参 比电极为 A g /A gCI
,

辅助 电极为

光亮铂片
,

工作电极为汞膜 电极 (自制)
。

S R D 一1 微

型磁力搅拌器 (盐城工学院制)
。

p H S 一2 型精密酸

度计(上海雷磁仪器厂 )
。

其余试剂皆为分析纯试剂
,

实验用水为二次蒸馏水
。

甘草细粉和复方甘草片由

盐城市中医院提供
。

2 实验方法

2
.
1 铅标准溶液的制备

:
准确称取 0

.
207 2 9 高纯

金属铅于 100 m L 烧杯中
,

用 10 m L H N O 3加热溶

解
,

加人 5 m L 浓 H CI 重复蒸干两次
,

置 10 O m L 量

瓶中
,

并加至刻度
,

即得
。

实验所用其他的铅标准溶

液
,

用水稀释制备
。

2

.

2 甘草酸对照品溶液的制备
:
准确称取 100 m g

甘草酸 (纯度大于 99 %
,

盐城市中医院提供)溶于 15

m L 无水 乙醇中
,

移人 100 m L 量瓶 中
,

用水稀释至

刻度 (1 m g /m L )
。

2

.

3 测定
:
将一定量的甘草酸溶液与已知过量的硝

酸铅溶液置于 10 m L 电解池中
,

加入 5% N H
4A 。
溶

收稿 日期
:200 3一 1 2

一
0 4

甚金项 目
:
江苏省教育厅高校 自然科学基金课题 (03 K JD 150277)


