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液 后
,

℃水浴加热反应
,

用水稀释

至刻度
,

摇匀
。

放置 后置人电极
,

进行方波伏

安测定扫描
。

相应参数 起始电位一
,

终止电

位一
,

电位增量
,

方波频率
,

静

止时间
,

灵敏度 拼
。

结果与讨论

反应体系及测定底液 的选择 溶液为

中性介质时甘草酸与 十 定量生成沉淀且物质 的

量 比为 川
。

同时
,

在实验所选择 的时间及温度

条件下能够充分反应
。

对反应后上清液中剩余
“

的方波伏安法测定研究发现
,

一 处 出现的铅

离子还原峰峰形尖锐而对称
,

峰电流稳定
。

故不必进

行其他的分离或处理手段实现直接测定上清液 中剩

余
十 ,

间接计算甘草酸含量
。

标准曲线 的制作 准确移取 硝酸

铅溶液 于 电解池 中
,

分别加人不 同量 的甘

草酸
。

按前述实验方法进行测定
。

以一 处峰

电流 印 对甘草酸质量浓度 作 图
,

得

回归方程 一 一
, 。

结果

表明
,

甘草酸在 一 与电流呈 良好的线性

关系
。

干扰试验 甘草 的浸取物除主要成分甘草酸

外
,

还有部分水解产物甘草次酸
、

黄酮类化合物如芦

丁
,

甘草制剂中常加人的辅料为樟脑或苯甲酸钠
。

本

研究考察了上述物质对测定的影响
,

结果表明 等量

的甘草次酸和芦丁不影 响测定
,

倍量 的樟脑和苯

甲酸钠亦不影响测定
。

而实际甘草制品中上述共存

物含量不会太高
,

因而此法可用于甘草及其制品 中

甘草酸含量的准确测定
。

精密度试验 在上述实验条件下
,

对甘草酸对

照 品溶液 进行 了 次平行测定
,

结果峰

电流 为
。

回收率试验 精密称取 已知含量的同一批样品

适量 约含甘草酸
,

分别加人甘草酸对照品

一
,

置于 量瓶 中
,

进行 了 次平行测

定
,

结果平均 回收率为
。

样品测定 将甘草细粉和复方甘草片按照文献

方法川提取样液
,

并进行测定
。

结果见表
。

表 样品 中甘草酸分析结果 一

样 品

甘草细粉

本法 药典法

目八乙

⋯
以

﹃丫复方甘草片

讨论

方波伏安法用于方波伏安活性较好的铜
、

铅等

离子的分析具有极高的灵敏度
,

同时分析不受样 品

浑浊
、

颜色等干扰
。

因此
,

一些有机化合物在一定条

件下若能够与铜
、

铅等离子定量生成沉淀
,

可以通过

在线测定上清液离子含量
,

间接定量分析这些有机

化合物
。

分析过程简单
、

快速
、

准确
,

为原料和制剂的

质量控制提供参考
。

仁 」
, ,

一
,

〔 月 化学研 究 与应 用
, ,

〕 人 中国药典 〕
·

法测定虎杖提取物中白蔡芦醇和大黄素的含量

汪冬庚
,

刘 文英
,

沈 于 兰

中国药科大学 药物分析教研室
,

江苏 南京

虎杖提取物具有抗炎
、

预防心血管疾病等多种

药 理 活 性
,

其 主 要 活 性 成 分 为 白 黎 芦 醇

和大黄素
。

白黎芦醇是一种

天然植物抗毒素
,

存在于葡萄
、

花生
、

桑树
、

虎杖等植

物中
。

葡萄酒
、

花生 中白黎芦醇的含量测定方法 已有

报道 , 〕
。

大黄素是一种存在于多种植物中的蕙醒类

化合物
,

其测定方法主要有薄层扫描色谱法
、

法压‘〕。

为了有效地控制虎杖提取物的内在质量并探

讨其质量控制方法
,

本实验对虎杖提取物中白黎芦

醇和大黄素采用 法 同时进行测定
。
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仪器与试药

高效 液 相 色谱仪
,

紫外 检 测 器
,

· ·

作站
。

上海产

型紫外可见分光光度计
。

虎杖提取物 自制
,

白黎芦醇对照 品 纯度

购 自 公 司
,

大 黄 素 对 照 品 批 号
一

由中国药品生物制品检定所提供
。

乙

腊为色谱纯
,

其他试剂均为分析纯
,

水为双蒸水
。

方法与结果

检测波长 的选择 在 一 波 长分别

对适 当质量浓度的 白黎芦醇
、

大黄素对照 品溶液进

行扫描
。

结果 白葬芦醇在
、

处具有最大

吸收峰
,

大黄素在
、 、 、

处具有最

大吸收峰
。

因此选择 作为检测波长
。

色谱条件及 系统适用性试验 色谱柱
一

柱
,

拌 流 动 相 泵 乙 睛水 溶 液
,

泵 乙

睛
,

冰 醋酸调 柱温 ℃ 检 测 波长

体积 流 量 进 样 量 拌 灵 敏

度 梯度洗脱

。

理论塔板数按 白黎芦醇计
,

应不

低于 按大黄素计
,

应不低于
。

色谱图见

图
。

精密度试验 各取 白黎芦醇
、

大黄素对照品溶

液进样 拌 ,

连续进样 次
,

测定峰面积
,

结果峰

面积 分别为
、 。

稳定性试验 取 拜 虎杖 提取物溶

液
,

置室 内 自然光下放置
,

于
、 、 、 、 、 、 、 、

测定峰面积
,

计算
。

结果溶液 内稳定
,

白黎芦醇

为
,

大黄素 为
。

重现性试验 取同一批样品 份
,

制备供试品

溶液
,

进样测定
,

结果 白黎芦醇质量分数为
,

一 大黄 素质 量 分 数 为
,

一
。

回收率试验 采用加样 回收试验方法
。

取含 白

黎芦醇
、

大黄素 的虎杖提取物
,

精

密称定
,

按 高
、

中
、

低量分别加人 陀 白葬

芦醇
、

拜 大黄素对照 品溶液适量
,

制备供

试品溶液
,

在上述色谱条件下测定
,

计算回收率
。

结

果 白黎芦醇 的平均 回收率为
,

一

一
,

大黄素 的平 均 回收率 为
,

。

样品的测定 取本品粉末约
,

精密称定
,

置 量瓶 中
,

用 甲醇溶解并稀释至 刻度
,

混

匀
。

精密量取 置 量瓶中
,

用甲醇稀释

至刻度
,

混匀
,

滤过
。

分别在上述色谱条件下测定
,

按

外标法计算
,

测定结果见表
。

表 虎杖提取物 中白燕芦醉
、

大黄素的测定结果 伽一

批号 白黎芦醇 大黄素 肠 写

一一
,曰

,,

」」

图 混合对照 品 和虎杖提取物 的 图谱
·

线性关系考察 分别精密称取 白黎芦醇
、

大黄

素对照 品
、 ,

置于 量瓶 中
,

加

甲醇溶解并稀释至刻度
,

得含 白葬芦醇 拌

、

大黄素 拜 混合对照品溶液
。

分别精

密量取上述对照品溶液
、 、 、 、

置 个

量瓶 中
,

用甲醇溶解并稀释至刻度
,

混匀
。

每

份进样 次
,

每次 拌 ,

在上述色谱条件下分析
。

以峰面积及其对应 的质量浓度进行回归
。

得 回归方

程
,

白黎 芦 醇 一 “
,

,

线 性 范 围 一 拼 大 黄 素
, ,

线性 范 围 一

拌
。

讨论

波长 的选择 白黎芦醇
、

大黄素的紫外 吸收光

谱分别具有多个吸收峰
,

以往 白黎芦醇
、

大黄素的测

定分别 以
、

作为检测波长者居多
。

考虑

到虎杖提取物 中大黄素的含量较低
,

选择波长要既

能兼顾 白黎芦醇和大黄素的检测敏感度
,

又能将外

源干扰降低到最小限度
,

因此
,

选择 了 作为

检测波长
,

并收到较好的实验效果
。

条件的选择 由于 白黎芦醇
、

大黄素均

属于极性较小且呈弱酸性的物质
,

因此
,

本实验采用

反相色谱法
,

且调 至
。

曾试图用 甲醇
一

水为流

动相
,

但以 甲醇
一

水作为流动相会导致柱压升高
,

且

梯度洗脱时基线漂移程度大
,

分离效果不佳
。

曾试用

等度洗脱的分离方法
,

但当乙睛 的比例较低时
,

大黄
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素不能被洗脱出来
,

乙睛 的比例较高时
,

白黎芦醇的

出峰时间接近死时间
,

因此
,

采用梯度洗脱 的方法
,

这样能获得较好的分离效果
。

溶液的稳定性 白黎芦醇的甲醇溶液在光照条

件下不稳定
,

易转化成反式异构体
,

影响测定
。

故 白

黎芦醇的含量测定应在避光条件下进行
。

实验表明

在夜间测定或用黑纸包裹量瓶测定所得稳定性均 良

好
。

大黄素的甲醇溶液在光照条件下稳定
。

」
, ,

一 , ,

仁〕 饭 ,
, ,
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, ,

一
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〕
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复方石韦片的喷雾制粒工艺研究

李忠思 ‘ ,

刘振华

承德颈复康药业集团有限公司
,

河北 承德 承德医学院附属医院 药剂科
,

河北 承德

复方石韦片由承德颈复康药业集团有限公司独

家生产
,

系国家 中药保护品种
,

该药 由石韦
、

扁蓄
、

黄

茂
、

苦参 味中药组成
,

具有清热消炎
、

燥湿利尿之

功效
,

用于泌尿系统感染
、

急慢性 肾小球 肾炎
、

肾盂

肾炎
、

膀胧炎
、

尿道炎等
,

具有很好的疗效
。

原制剂方

法采用传统的工艺
,

即按处方投料
,

将提取的浸膏与

药材细粉制成大颗粒
,

干燥后 粉碎成 细粉
,

湿法制

粒
,

压片
,

包糖衣片
。

为适应市场需求
,

公司决定将糖

衣改为薄膜衣
。

但采用上述方法 中的制粒工艺
,

经过

反复实验均未达到理想 的效果 并且此工艺存在干

燥时间长
、

干燥温度高
、

有效成分破坏大
、

质量不稳

定等问题
。

喷雾制粒又称一步制粒
,

它是集混合
、

制

粒
、

干燥于一体
,

具有 占地少
、

简化操作
、

提高生产效

率
、

符合 要求
、

适用范围广
、

中间产 品质量提

高等优点 〔‘〕。

本研究采用正交试验法
,

以药材细粉作

为种子
,

提取部分的浸膏作为豁合剂
,

以制得的 一

目颗粒的质量为考核指标
,

对影响喷雾制粒的喷

雾速度
、

雾化压力
、

进风温度
、

辅风温度进行考察
,

确

定喷雾制粒的最佳工艺条件
。

仪器与材料

一 型喷雾干燥制粒机 重庆广厦干燥设

备工程公 司
。

复方石 韦片提取浸膏
,

相对密度 为
·

一
·

一 ℃热测
,

由承德颈复康药业

集 团有 限公司提取车间提供 石韦
、

扁蓄
、

黄茂 味

药材细粉 由承德颈复康药业集团有限公司前处理车

间提供
。

方法与结果

在预试验的基础上
,

按处方投料和工艺要求提

取浸膏
,

粉碎混合后的药材细粉 将

浸膏和药粉平均分为 份
,

取 药材细粉作为

种子
,

加人 到喷雾 干燥制粒机 的容器 内
,

喷人

浸膏
,

选定 喷雾速度
、

雾化压力
、

进风温度
、

辅风

温度为考察因素
,

每个因素取 个水平
,

因素水平表

见表
。

以 制得 的 一 目颗粒 的质量为考核指

标
,

采用
。 ‘

正交表进行试验
,

结果见表
,

方差

分析见表
。

表 因素水平表

因素

水 平 喷雾速度

一 ‘

雾化压力 进风温度

℃

辅风温度

℃

表 和表 结果表明
,

以制得的 一 目颗粒

的质量为考核指标
,

各 因素对喷雾制粒的影响程度

依次为
,

方差分析表明
,

因素 影 响

差异具有显著性
,

最佳工艺参数为
,

即喷

雾 速度为
,

雾化压力 为
,

进风温度
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