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2．8稳定性试验：精密量取同一供试品溶液(批号：

Z0031001)10“I，，每隔2 h进样1次，测定芍药苷峰

面积积分值，其RSD为0．61％。结果表明，供试品

溶液在8 h内基本稳定。

2．9回收率试验：精密称取批号为20031001样品，

每份1 g，其中一份测定其中的芍药苷，另外加入
2．089 P．g芍药苷对照品，制备供试品溶液，测定其

中的芍药苷，计算回收率，结果平均加样回收率为

98．5％，RSD为0．60％(”一5)。

2．10样品测定：取5批固本益肠片，制备供试品溶

液，进样测定，采用外标两点法计算，结果见表1。

3讨论

本产品自投产以来产品质量一直较稳定，但经

过长期检验，发现其测定项方法有问题，因此对方法

裹1 圃本益肠薄膜表片中芍茴苷的测定培暴恤一5y

Table 1 Determination of paeonlflorln In

Guben Ylchang Tablets(H=5)

进行了重新研究，选择重现性好，结果准确的方法收

入质量标准，以控制本品的质量。
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负载壳聚糖膨润土清除丹参注射液中鞣酸

毕海燕‘，邵悦1，金丽杰2

(1．渤海大学，辽宁锦州 121000}2．锦州市第二人民医院，辽宁锦州 121001)

中药注射剂一般具有作用迅速、疗效确切、不良

反应小等优点。但中药的许多传统组方比较复杂，制

成的注射剂质量难以控制，中药注射剂的不良反应

屡见报道。这些不良反应可能与注射剂中未分离出

去的植物蛋白和鞣质类形成的致敏原有关。丹参注

射剂中的大量鞣酸作为半抗原可引起机体变态反

应。鞣酸进入静脉，回流人心脏后与心肌细胞结合，

可引起心律失常，诱发并加重心力衰蝎而致死“]。因

此，必须除去中药注射剂中的鞣酸以及蛋白质等杂

质。除去这些杂质的传统方法是水煎醇沉法“]。另

外，通过壳聚糖与鞣酸发生静电架桥作用而絮凝o]、

与蛋白质发生吸附作用而沉降、与金属离子发生络

合作用等方式，也可以除去鞣酸、蛋白质、无机盐等

杂质。本实验根据膨润土可以吸附阳离子，壳聚糖在

酸性溶液中带有正电荷的特性，先将壳聚糖负载在

膨润土上，制成固体吸附剂，然后应用于丹参注射

剂，可以清除鞣酸、蛋白质等致敏原。

l仪器与材料

uV一1600紫外可见分光光度计；FJ 200高

速分散均质机fpHs一3C型数字式酸度计；脱乙酰

度为85％、90％、95“的壳聚糖(浙江省磐安壳聚糖

厂)；膨润土f钠基，辽宁黑山)}99％醋酸(分析纯)；

鞣酸(分析纯)；WD900B微波炉(Galanz，顺德)。

2方法与结果

2．1负载壳聚糖膨润土的制备：用少量3％醋酸溶

液溶解1．0 g脱乙酰度为90％的壳聚糖，用水稀释

至100 mL，即得1．0％壳聚糖溶液。用50～60 m1．

此溶液将50 g膨润土调成糊状，静置15 min。将此

糊状物置于微波炉中，加热干燥，研细，过100目筛，

印得负载壳聚糖膨润土(壳聚糖的质量分数为

1．0％)。

2．2清除率的计算：将丹参注射液(上海通用药业股

份有限公司，pH约为6，生产批号分别为020942、

01093008)稀释10倍(参照丹参注射液的生产工

艺H])，取50 mL加人5 g负载壳聚糖膨润土，高速搅

拌(1 000 r／rain)5 min。静置5 h(或离心处理)，取上

清液于213 niTl处测定吸光度，按下式计算清除率。

鞣酸清除率一(A。--A)／A。×100“
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A。’为加入吸附剂前鞣酸溶液的吸光度，^为加^吸附剂后

鞣酸溶液的吸光度

2．3膨润土、负载壳聚糖膨润土对鞣酸清除效果的

影响：为了便于在紫外光区测定鞣酸的质量分数，以

去离子水为溶剂配制质量浓度为2×10 g／mI．的

鞣酸溶液。分别以膨润土(钠基和钙基)、负载壳聚糖

膨润土处理鞣酸溶液。发现单纯的黪澜土(钠基或钙

基)对鞣酸没有清除作用，反而使鞣酸溶液的吸光度

值增大，使鞣酸溶液的颜色加深；负载壳聚糖(脱乙

酰度为85％，投土量为1％，pH 5．6)的钙基膨润土

对鞣酸的清除率为35％，使鞣酸溶液颜色略微加

深；负载壳聚糖的钠基膨润土对鞣酸的清除效果最

好，清除率为78％，而且对鞣酸溶液的颜色没有影

响，故选择钠基负载壳聚糖膨润土。

2．4壳聚糖的脱乙酰度、壳聚糖溶液的质量浓度对

鞣酸清除率的影响：以脱乙酰度为85％、90％、95％

的壳聚糖醋酸溶液对膨润士进行作用，然后对鞣酸

进行吸附。发现鞣酸清除率的区别不大。从壳聚糖的

价格角度考虑，选择85％壳聚糖。以不同质量浓度壳

聚糖溶液对膨润土进行作用，然后对鞣酸进行吸附，

随着壳聚糖溶液质量浓度的增大，鞣酸清除率增大。

但是，1．5％壳聚糖溶液已经很黏稠，不便于处理膨润

土。故选择壳聚糖溶液质量浓度为1．o％，见表l。

裹1 壳聚糖质量浓度对鞣酸清腋率的影响

Table 1 Effect of chltosan concentration

on scavenging rate of tannic acid

壳聚糖／蹦 清除率／“ 壳聚糖／蟛 清脒率／蟛

o．1 13．6 1．o 80．o

O．5 56．1 1．5 83．2

2．5负载壳聚糖膨润土的投土量对靶酸清除率的

影响：随着负载壳聚糖膨润土投入量的增加，鞣酸清

除率越来越高。当50 mL鞣酸溶液(质量浓度为2×

10。g／mL)中加入1 g负载壳聚糖的膨润土时，即

投土量为2％(g／mL)，清除率达最高，见表2。投土

量的增加对清除鞣酸后的上清液澄清度无影响。

衰2投土量对鞣酸清除率的影响

Table 2 Effect of chltosan adding amount

on scavenging rate of tannic acid

O’25 25 I【 l‘0 80

0 5 70 2．0 83

2．6鞣酸溶液pH值对鞣酸清除率的影响：在酸性

溶液中，壳聚糖的游离氨基一NH。与H+结合形

成一N+H。阳离子，使壳聚糖具有阳离子型絮凝剂的

电中和吸附交联双重作用。因此，壳聚糖一般在

pH<：7起作用。但实际上并非酸度越大清除鞣酸效

果越好。见表3。

裹3 pH僵对鞭酸清除事的影响

Table 3 Effect of pH value oR scavenging

rate of tannic acid

pH值 清脒率／％ pH值 清除事／％

2 33·9 9 75．5

5．5 ．81．3 11 5 68，3

2．7投土量、清除率与鞣酸质量浓度的关系：以上

讨论是在很稀的鞣酸溶液中进行的。对于不同质量

浓度的鞣酸溶液来说．在一定的搅拌速度、时间下，

负载壳聚糖的膨润土与鞣酸分子的接触机会不同。

所以，达到鞣酸最太清除率所需要的最大投土量也

不同。随着溶液中鞣酸质量浓度的增大，达到其最大

清除率所需要的投土量增加幅度很大，见表4。而

且，鞣酸清除效果也不同。在一定投土量下，随着鞣

酸质量浓度的增大，鞣酸清除率降低。见表5。

褒4鞣酸质量浓度对投土量的影响

Table 4 Effect of tannic acid concentration

on chitosan adding amount

采5鞣酸质■浓度与清除隼的关系

Table 5 Relationship between tannic acid

concentration and scavenging rate

酥酸／“ 清除率／蹦

0．002

0．02

0，Z

82

7l

3讨论

3．1负载壳聚糖膨润土对鞣酸的吸附作用迅速、明

显，可以清除中药注射剂中的鞣酸。对于含有0．5％

的鞣酸溶液，清除率可达到50％。

3．2壳聚糖絮凝鞣酸是一个随机的过程，而负载壳

聚糖膨润土对鞣酸吸附过程的可控性非常强，投土

量、温度、脱乙酰度、pH值等因素的影响比较小，或

很容易控制。

3．3利用负载壳聚糖膨润土吸附鞣酸，操作简便、

易行，壳聚糖使用量小。按丹参注射剂计，仅需要

1．o％的壳聚糖；按丹参水煎液计，仅需0．05％～

0．1％的壳聚糖。
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康心滴丸中葛根素的HPLC测定

邱智东，董金香，王凯

(长春中医学院，吉林长春1301I 7)

康心滴丸由葛根、三七、麝香组成，活血化瘀，通

脉止痛，用于冠心病、心绞痛、心血瘀阻证，症见胸部

刺痛、绞痛，固定不移，痛引肩背或臂内侧，胸闷，心

悸不宁，唇舌紫暗，脉细涩。葛根为处方中的君药，葛

根素是葛根的主要活性成分。为建立康心滴丸的质

量标准，本实验采用HPI，C法测定葛根素，具有简

便快捷、准确可靠的特点。

l材料与仪器

康心滴丸由本实验室自制，葛根索对照品购于

中国药品生物制品检定所，批号P52—200108，供测

定用。试剂为色谱纯或分析纯。

日本岛津I，c一2010A高效液相色谱仪，SPD一

10AVP检测器。

2方法与结果

2．1色谱条件与系统适用性试验；用十八烷基硅烷

键合硅胶为填充剂；甲醇一水(25：75)为流动相I检

测波长为254 nm。理论板数按葛根素峰计算应不低

于4 000。在此条件下，供试品溶液中葛根索和其他

成分可达到基线分离，葛根素峰与相邻色谱峰的分

离度大于I．5，阴性对照无干扰。

2．2对照品溶液的制备：精密称取葛根素对照品适

量，用30％乙醇制成0．08 mg／mI，的溶液，摇匀，即

得。

2．3供试品溶液的制备：取本品约0．5 g，研细，精

密称定，置25 mL量瓶中，加30％乙醇20mL，超声

处理(100 W，40 kHz)30 min，放冷，用30％乙醇稀

释至刻度，摇匀，滤过。精密吸取续滤液5 mI，置100

m1．量瓶中，用30％乙醇稀释至刻度，摇匀，即得。

2．4线性关系考察：分别精密吸取葛根索对照品溶

液2、5、10、15、20止，注入液相色谱仪，测定。以测得

的峰面积积分值为纵坐标，以进样量为横坐标，绘制

标准曲线，得回归方程；Y一4 591 627．272 X 150

收稿日期：2005一ol—05

759．439，r=0．999 2，线性范围：0．156～1．56 g-g。

2．5空白试验，按样品制备时的取样量，折算成处

方中除葛根外其他药材的取样量，制成样品，按供试

品溶液的制备方法，制成空白溶液。空白溶液、供试

品溶液及对照品溶液分别按进样测定。结果供试品

及对照品溶液在相应保留时间处有吸收峰，而空白

溶液无吸收峰，说明空白溶液无干扰。见图1。
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图1葛摄素对照品(A)、康心滴丸(B)和缺葛根的

空白对厢(c)的HPLC圈谐

Fig．1 HPLC ehromatograms of puerartn reference

substance(A)，Kangxin Drop#ng Pill(B)．

and sample without Radix Puerariae(C)

2．6精密度试验：取葛根素对照品溶液lo止，注
入色谱仪，测定峰面积积分值，共进样5次，结果

RSD为0．19％。

2．7稳定性试验：取同一供试品溶液，在0，2、4、6，

8 h测定葛根素的峰面积积分值，结果葛根素在供

试品溶液中8 h之内是稳定的，RSD为1．35％。

2。8重现性试验：取批号为040211样品，制各供试

品溶液，平行独立测定5次，计算葛根索的质量分

数，结果RSD为1．35％。

2．9回收率试验：取批号为040214样品(葛根素的

质量分数为65．280 4 mg／g)约0．25 g，精密加入

8．196 8 mg／mL葛根素对照品溶液2 mL，制备供

试品溶液，进样测定，结果平均回收率为9 7．53％，
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