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浓度的平均值，S，为成分』的标准偏差，即S，=

EX．(xiJ一蜀)2肠一1]“2，X矿为标准化后的值，将X矿

加权求和，即得综合评价指标y值。处理结果见表

l。可见y由大到小的顺序是SBE液>WE液>

SBAE液>WAE液。

y=(黄芪甲苷+人参二醇+阿魏酸+甜菜碱)×8+干

浸膏×2

3小结与讨论

以黄芪甲苷、人参二醇、阿魏酸、甜菜碱、于浸膏

为指标，对补气生血方药的4种提取方法进行比较，

根据SBE法理论，确定综合评价指标的关系式，综

合评价指标值大小顺序为：SBE液>WE液>

SBAE液>WAE液，提示补气生血方药的提取以

SBE法为佳。SBE法符合口服药物经人体胃肠道转

运吸收的原理，且有效成分的量高，生产成本低。如

再减少服用量，可采用SBAE法，其提取成分较

WAE的量高。本实验进一步验证SBE法的科学性

和可行性。

本实验采用了多指标成分及干浸膏为考察对

象，综合优选提取工艺，体现了中药提取的“有成分

论，不唯成分论，重在机体的药效学反应”这一SBE

法观点，同时也有利于单体成分控制制剂质量。

数据处理时，将5个指标成分测定结果进行标

准化处理，以消除因各指标单位和量纲的不同及变

量范围相差悬殊所造成的影响，以标准化处理以后

所得的综合评价指标值为指标，评判4种提取方法

的优劣，较各指标成分直接相加更科学更合理。
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毛细管气相色谱法测定复方莪术油软胶囊中莪术醇
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摘 要：目的 建立复方莪术油软胶囊中莪术醇的毛细管气相色谱测定方法。方法 色谱条件为OV一1毛细管色

谱柱，程序升温，火焰离子化检测器，内标正二十烷。结果组分与内标分离良好，莪术醇在0．10～o．80 mg／mL线

性关系良好(r一0．999 9)，平均加样回收率为99．69％，RSD为0．82％。结论该法定量准确、可靠、重现性好，可以

用于复方莪术油软胶囊中莪术醇的质量评价。
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复方莪术油软胶囊是由莪术油、陈皮油混匀而

制成的软胶囊，具有行气破瘀、消积止痛等功效，主

治积滞胀痛，血瘀腹痛，血滞经闭‘1’2|。莪术醇为该制

剂中重要活性成分。因此本实验建立以正二十烷为

内标，采用毛细管气相色谱法测定该制剂中莪术醇，

从而更加有效地控制复方莪术油软胶囊的质量。

收稿日期：2004—11—13
作者简介：巩克民(1979一)，男，山东泰安人，在读硕士研究生，2002年毕业于天津医科大学药学院，研究方向为中药材和中成药质量评

价方法以及中药药动学。
*通讯作者赵怀清Tel：(024)23843711—3679 E—mail：zhaohql955@sina．corn



中草药Chinese Traditional and Herbal Drugs第36卷第9期2005年9月 ·1331。

1仪器与试药

HP一5890A气相色谱仪、HP--3392A色谱处

理机(美国惠普公司)，莪术醇对照品(中国药品生物

制品检定所，批号：10185—0104)，色谱纯正二十烷

(上海试剂一厂)，复方莪术油软胶囊(o．15 g／粒，辽

宁大生药业有限公司)，陈皮油(辽宁大生药业有限

公司)，分析纯无水乙醇。

2方法与结果

2．1 色谱条件与系统适用性试验：OV一1毛细管

柱(25 m×0．25 mm，0．3 ttm，Gasukuro Kogyo

Inc．Japan)，程序升温：初始温度75。C，以1．5。C／

min升至132 4C，再以50‘C／min升至210℃，维持

4 rain。氢火焰离子化检测器(FID)，进样口温度：

210 C，检测器温度：220~C，氮气(载气)体积流量：

17 mL／min，氢气体积流量：25 mL／min，空气体积

流量：250 mL／min。分流比：7：1，进样量：1弘L。理

论塔板数按莪术醇色谱峰计算不少于2 100，莪术醇

峰、内标峰、相邻峰的分离度大于1．5，莪术醇、内标

的拖尾因子分别为1．03、0．99。

2．2溶液的制备

2．2．1对照品储备液的制备：精密称取莪术醇对照

品约10．0 mg，置5 mL量瓶中，加入适量无水乙醇，

超声处理5 min，混匀，用无水乙醇稀释至刻度，摇

匀，作为对照品储备液。

2．2．2 内标液的制备：精密称取正二十烷约61．2

mg，置25 mL量瓶中，加入适量无水乙醇，超声处理

5 min，混匀，用无水乙醇稀释至刻度，摇匀，作为内

标液。

2．2．3对照品溶液的制备：精密吸取对照品储备液

0．40 mL，置2 mL量瓶中，再精密加入0．20 mL内

标液，加入适量无水乙醇，超声处理5 min，混匀，用

无水乙醇稀释至刻度，摇匀，作为对照品溶液。

2．2．4供试品溶液的制备：取复方莪术油软胶囊

10粒，取其内容物，混匀。精密称取约50．0 mg，置5

mL量瓶中，精密加入0．50 mL内标液，加入适量无

水乙醇，超声处理5 min，混匀，用无水乙醇稀释至

刻度，摇匀，作为供试品溶液。

2．2．5 阴性对照溶液的制备：按照处方配比精密称

取陈皮油约25．0 mg，置25 mL量瓶中，加入适量无

水乙醇，超声处理5 min，混匀，用无水乙醇稀释至

刻度，摇匀，作为阴性对照溶液。

2．3方法专属性：分别取阴性对照液、供试品溶液、

对照品溶液注入气相色谱仪，结果在样品和内标物

出峰位置无干扰，表明阴性空白无干扰(图1)。
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l一莪术醇2一内标物

1-curcumol 2-internal standard

图1 莪术醇对照品(A)、复方莪术油软胶囊(B)、缺莪术油阴性对照(c)的CGC图谱

Fig．1 CGC chromatograms of eurcumol reference substance(A)，Compound Ezhu Oil Soft Capsules(B)，

and blank sample without Rhizoma Curcumae oil(C)

2．4线性范围考察：精密吸取对照品储备液0．10、 两者的峰面积比值计算RSD为1．1％(，z一6)。

0．20、0．40、0．60、0．80 mg／mL，按2．2．3项下的对 2．6重现性试验：取同一批样品(批号为

照品溶液的制备方法进行操作，得0．10、0．20、0．40、 20030501)，制备供试品溶液，平行制备5份，进样测

0．60、0．80 mL的溶液，注入气相色谱仪，记录莪术 定，计算得，莪术醇的平均质量分数为0．040 7 rag／

醇与内标的峰面积。以莪术醇与内标物的峰面积比值 mg，RSD为0．64％(咒=5)。

(y)对莪术醇质量浓度(X)作线性回归，得到回归方 2．7 稳定性试验：取同一供试品溶液(批号为

程y一30．463 X一0．003 500 4(r一0．999 9)。莪术 20030501)分别于0、2、4、8、12、16、20 h注入气相色

醇在0．10～0．80 mg／mL线性关系良好。 谱仪，记录莪术醇与内标的峰面积，以两者的峰面积

2．5精密度试验：取0．40 mg／mL莪术醇对照品溶 比值计算RSD为0．89％(咒一7)。结果表明供试品

液，重复进样6次，记录莪术醇与内标的峰面积，以 溶液在20 h内比较稳定。
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2．8加样回收率试验：精密称取约6．0 mg含莪术

醇0．040 4 mg／mL的样品3份，置2 mL量瓶中，分

别精密加入莪术醇对照品储备液0．10、0．30、0．50

mL，制备供试品溶液，依法测定，结果平均回收率为

99．69％，RSD为0．82％(以一9)。

2．9样品测定：取复方莪术油软胶囊3批，制备供

试品溶液，注入气相色谱仪，内标两点法测定莪术醇

的质量分数，结果见表1。

表1 复方莪术油软胶囊中莪术醇测定结果(弹一3)

Table 1 Determination of curcumoi in Compound

Ezhu Oil Soft Capsules(n一3)

3讨论

由于复方莪术油软胶囊的成分大多是极性较小

的成分，且成分复杂，传统的填充柱不能使各成分完

全分离。文献报道n’3“1的色谱柱也大多数为非极性

毛细管色谱柱，其中最多的为聚硅氧烷类色谱柱，所

以本实验采用了oV一1毛细管色谱柱。

本实验曾采用了文献报道[3]的程序升温，初始

温度为75℃，以3 C／min升至145~c。但此时莪术

醇与相邻物质未实现基线分离，所以尝试采用了

1．5℃／min升到132。C，此时莪术醇与相邻物质实

现基线分离。在待测物质流出色谱柱后，采用50℃／

min到210℃，维持4 rain，这样使其他高沸点的物

质尽快流出色谱柱，从而达到减少分析时间的目的。

文献报道嘲的内标物为正十三烷。本实验采用

正十三烷作内标时，由于复方莪术油软胶囊成分复

杂，未达到基线分离。用萘作内标时出峰时间较早，

与陈皮油中成分未达到基线分离。用正十八烷作内

标时，它与莪术醇未达到基线分离。基于上述现象，

采用沸点较高的内标物质。本实验尝试用了正二十

烷、正二十五烷、蒽醌，三者都能实现基线分离，但是

正二十五烷、蒽醌的保留时间过长，正二十烷保留时

间适中，所以本实验采用正二十烷作为内标。
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注射用苦参素细菌内毒素检查法的研究
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摘 要：目的 探讨注射用苦参素进行细菌内毒素检查的可行性。方法 采用凝胶法和动态浊度法鲎试验对样品

中的细菌内毒素进行定性和定量检测。结果 3批注射用苦参素稀释至500 mg／L和250 mg／L后对细菌内毒素检

查均没有干扰作用；所测样品的细菌内毒素均小于1 000 EU／g，凝胶法和动态浊度法鲎试验均证实了这一点。结论

可建立注射用苦参素的细菌内毒素检查法，日常细菌内毒素检查时可将样品稀释至500 mg／L以下以排除其干扰

作用。

关键词：注射用苦参素；细菌内毒素；鲎试验；干扰作用
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