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率作为评价指标进行综合评分。在用乙醇提取桂枝

和牡丹皮时，选择桂皮醛和丹皮酚的量作为控制指

标，水提取另外3味药材时，选择芍药苷和苦杏仁苷

作为控制指标。采用HPLC法同时可以检测出处方

中成分的量。在数理统计时给每一个指标权重均为

0．5，用权重影响该指标在方案得分中所占的分值。

若以桂皮醛或芍药苷等单一成分的量为指标对

提取工艺条件进行优选，得到的结果常常不完全一

致，有时甚至是矛盾的。用多指标经综合平衡所得的

工艺条件能根据实际需要并兼顾到各指标的理化性

质，是中药复方研究中应提倡的方法。这种方法，较

控制处方中某味药材某种单一成分的量，更为科学

合理。
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地榆药材及地榆升白胶囊中没食子酸的HPLC法测定
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摘要：目的建立地榆药材及其制剂地榆升白胶囊中没食子酸的测定方法。方法采用高效液相色谱法。色谱条

件：Hypersil ODS2色谱柱，流动相为甲醇一乙腈一0．05 mol／L磷酸(5 l 6：89)；检测波长：270 nm。结果 没食子酸

在0．042 4～o．424 Pg时线性关系良好，回归方程为A一5 403 987．270 6 X一27 334．978 1，r=0．999 8，药材及其

制剂的平均回收率分别为98．64％(RSD为1．44％，恕=5)和98．57％(RsD为1．56％，疗一5)。结论 该法操作简

便，重现性好，能有效控制质量，可作为地榆药材内控标准和地榆升白胶囊的测定方法。

关键词：地榆}地榆升白胶囊；没食子酸，高效液相色谱
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地榆升白胶囊为收载于《国家中成药标准汇编》

口腔肿瘤儿科分册的地榆升白片的剂改品种，具有

升高白细胞的功效，临床上用于白细胞减少症[1矗]。

本品为单方制剂，方中药材地榆为《中国药典>>2005

年版一部收录品种，其质量标准较为简单，定量项下

仅有鞣质的测定。地榆中除含有较多鞣质外，还含有

游离的没食子酸和鞣花酸等口]。为了更好控制产品

质量，提高定量测定方法的特异性，本实验选用地榆

药材中没食子酸为定量指标，对样品前处理和色谱

条件等[‘羽进行了优化，分别建立了地榆药材和地榆

升白胶囊的测定方法，进一步提高药材质量控制水

平，达到更有效控制制剂质量的目的。

I仪器与试药

Watersl525高效液相色谱仪，487紫外检测

器；恒温柱箱；Breeze工作站数据处理系统；25弘L

微量进样器(Hamilton公司)。

没食子酸对照品(批号：110831—200302，中国

药品生物制品检定所)，甲醇、乙腈为色谱纯试剂。地

榆药材购于贵州省药材公司，经贵阳中医学院生药

系江维克副教授鉴定，地榆升白胶囊由本公司提供。

2方法与结果

2．1溶液的制备

2．1．1对照品溶液的制备：精密称取没食子酸对照

品10．6 mg，置10mL量瓶中，加50％甲醇至刻度，

摇匀。精密量取1 mL置50 mL量瓶中，加50％甲

醇至刻度，制成21．2／ug／mL的溶液，即得。

2．1．2 药材供试品溶液的制备：取本品细粉约

0．1 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入50％

甲醇2 5mL，称定质量，加热回流1 h后，放冷，再称

定质量，用50％甲醇补足减失质量，摇匀，0．45／Lm

滤膜滤过，即得。

2．1．3制剂供试品溶液的制备：取地榆升白胶囊内
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容物适量(相当于药材细粉0．1 g)，精密称定，置具

塞锥形瓶中，精密加入50％甲醇25 mL，同2．1．2

操作，备用。

2．2 色谱条件：色谱柱为大连伊利特Hypersil

ODS2(200 mm×5．0 mm，5 pm)；流动相：甲醇一乙

腈一0．05 mol／L磷酸(5 l 6 l 89)；检测波长：270

nm；进样量：10弘L。理论塔板数以没食子酸峰计不

低于2 000。

2．3系统适用性试验：取对照品溶液和供试品溶

液，进样测定，记录色谱，见图1。可见在本试验条件

下，没食子酸对照品的出峰时间为7．0 rain，药材及

制剂图谱中没食子酸峰与相近的其他成分峰分离度

大于1．5，分离完全。
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图l 地榆药材(A)、地榆升白胶囊(B)和没食子酸

对照品溶液(C)的HPLC图谱

Fig．1 HPLC Chromatograms of Radix Sanguisorbae

(A)，Diyu Shengbai Capsula(B)，and gallic

acid reference substance(C)

2．4线性关系考察：分别精密吸取没食子酸对照溶

液各2、4、8、12、16、20弘L注入液相色谱仪，测定峰

面积，记录色谱图。以峰面积对质量进行线性回归计

算，平行测定2份，得线性方程为A=

5 403 987．270 6 X一27 334．978 1，r=0．999 8。结

果表明没食子酸在0．0424～0．424弘g时线性关系

良好。将供试品溶液进样分析，所得峰面积分别用以

上回归方程和以该组数据拟合成过原点的曲线方程

A=5 313 555．237 8 X，r=0．999 7进行计算，结果

两者的相对偏差为0．05％，故采用一点法计算。

2．5精密度试验：精密吸取21．2 mg／mL没食子酸

对照品溶液10 pL，注入液相色谱仪，记录色谱图，

重复进样5次，计算平均峰面积，结果其RSD为

0．89％。

2．6重现性试验：取同批地榆药材和同批地榆升白

胶囊样品各5份，制备供试品溶液，进样测定，计算

没食子酸的质量分数，结果地榆中没食子酸平均质

量分数为5．1526 mg／g，RSD为1．44％；地榆升白

胶囊中没食子酸平均质量分数50．6 pg／粒，RSD为

1．70％。

2．7稳定性试验：取地榆药材和地榆升白胶囊样品

各1份，制备供试品溶液，分别于0、2、4、6、8 h测定

没食子酸峰面积，结果地榆药材中没食子酸峰面积

RSD为2．oo％，地榆升白胶囊中没食子酸峰面积

RSD为1．39％。表明供试品溶液中没食子酸在8 h

内稳定。

2．8回收率试验：采用等量加样回收法。取含没食

子酸5．152 6 mg／g地榆药材细粉约500 mg，5份，

精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入9．90 pg／mL

没食子酸对照品溶液25 mL，制备供试品溶液，进样

测定，计算，结果平均回收率为98．64％，RSD为

1．44％。

取含没食子酸50．6弘g／粒地榆升白胶囊内容

物约50 mg，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入

9．90 pg／mL没食子酸对照品溶液25 mL，制备供试

品溶液，进样测定，计算，结果平均回收率为

98．57％，RSD为1．56％。

2．9样品测定：对所收集到的10批地榆药材进行

测定，结果见表1。根据10批药材实测结果，规定中

间值5．95 mg／g的80％为限度，故暂定本品含没食

子酸不得少于4．80 mg／g。

衰1地榆药材中没食子酸的测定结果

Table 1 Determinantion of gallic acid

in Radix Sanguisorbae

批号 没食子酸／(rag·g-X) 批号 没食子酸t(rag·g-1)

200501 5．38 200506 5．60

200502 7．05 200507 6．60

200503 6．54 200508 5．89

200504 5．08 200509 5．56

200505 6．12 200510 5．64

对10批地榆升白胶囊样品进行测定，结果见表

2。根据本品处方及原剂型标准，每粒含地榆药材量

应为10 mg，限度折算得本品的限度应为48 pg／粒，

故暂定本品每粒含地榆以没食子酸计不得少于

48 pg。

3讨论

由于本品仅含一味药材，且为原粉人药，预试验

发现制剂赋形剂不影响测定，故在测定方法上考虑

采用基本相同的操作步骤，使得药材和制剂的控制

更加简便、快捷和可靠。参考相关报道[“53和预试验

结果，对样品前处理条件进行筛选：取药材细粉约
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表2地榆升白胶囊中没食子酸的测定结果

Table 2 Determinantion of gallic acid

in Diyu Shengbai Capsula

批号 没食子酸／(pg·粒一1) 批号 没食子酸／(pg·粒一1)

050701 53．8 050803 56．4

050702 67．5 050804 56．0

050703 65．4 050901 57．8

050801 65．5 050902 52．0

050802 63．2 050903 59．4

0．1 g，以50％甲醇为提取溶剂，在此基础上分别对

甲醇的用量(15、25、50 mL)和回流时间(30、45、60、

80 rain)进行了考察，结果以25 mL 50％甲醇回流

提取60 min为最佳。

参考文献：

r-1]陈志明，丘希辉，杨钰贤，等．地榆升白片预防NP方案化疗患

者白细胞减少症[J]．肿瘤防治研究，2006，33(7)：527—528．

[2]阴亮，亢晓冬．地榆升白片治疗化疗病人白细胞减少症110

例疗效观察口]．西部医学，2006，18(4)：430一431．

[3]苗明三，李振国．现代实用中药质量控制技术[M]．北京z人民

卫生出版社．2000．

[4]王征，卢向阳，曹庸，等．HPLC法同时测定没食子酸与

没食子酸烷基酯的含量[J]．科学技术与工程，2005，11(5)：
729——732．

[53朱俊彦，熊龙花．HPLC法测定盐肤木中没食子酸的含量

口]．江西中医学院学报，2006，18(6)z27．

HPLC法测定白术不同炮制品中白术内酯I、1I、Ⅲ

段启1’2，许冬谨2，谢晨2

(1．广东食品药品职业学院，广东广州510520；2．广东康美药业股份有限公司，广东普宁515300)

摘 要：目的 建立测定白术不同炮制品中自术内酯的测定方法。方法采用外标法。Dikma Kromasil C。。(250 mm×

4．6 miD．，5 pro)色谱柱，以乙腈(A)一水(B)为流动相梯度洗脱；体积流量为1．0 mL／min，柱温为25℃，检测波长为

220 D．m(白术内酯I、I)、276 nm(白术内酯I)，进样量10肛L。结果 白术内酯I、I、1分别在1．14～114、

0．776"-'77．6、3．21～321 pg／mL与峰面积呈良好的线性关系。白术生片、炒白术、麸炒白术、土炒白术中白术内酯

I、I、I的总量分别是1．326 1、1．591 0、1．534 8、1．738 0 mg／g。结论 不同炮制方法、辅料对白术各炮制品中自

术内酯I、I、I有一定影响。

关键词：白术；炮制I白术内酯I，白术内酯I，白术内酯I，高效液相色谱

中圈分类号：R286．02 文献标识码：A 文章编号：0253—2670(2008)09—1343一03

白术为菊科植物白术Atractylodes macrocephala

Koidz．的干燥根，主产于浙江、安徽、湖北、湖南等

省。味甘、苦，性温，具有健脾益气，燥湿利水，止汗，

安胎的功效[1]。主要含有挥发油和内酯类成分。其中

内酯类成分具有抗炎、抗肿瘤作用[2’3]，还具有调节

胃肠道功能和促进营养物质吸引的功能，尤以白术

内酯I作用明显。白术的炮制品种文献考证有白术、

炒白术、麸炒白术、土炒白术、泔制白术、米白术、盐

白术、蒸白术和白术炭等。临床常生用以健脾燥湿、

利水消肿为主，炒白术缓和燥性、增强焦香健脾益气

功能，麸炒白术增强健脾消食作用，土炒则多用于补

脾止泻[2]。《中国药典>>2005年版一部收载有麸炒白

术和土炒白术两种规格的炮制品。为有效控制白术

质量，本实验采用HPLC法测定了白术不同炮制品

中的白术内酯I、I、I，为更好地控制白术饮片质

量提供依据。

1仪器与试药

美国Agillent 1100高效液相色谱仪，二级阵列

检测器，1100色谱工作站。

白术内酯I、I、ii对照品购自中国药品生物制

品检定所，批号分别为1396—060123、1397—060123、

1398—060123；乙腈和甲醇均为色谱纯，水为纯化水。

白术药材购于浙江缙云，经江西中医学院鉴定教研

室鉴定为菊科植物白术A．macrocephala Koidz．的

干燥根。

2方法与结果

2．1 白术炮制品的制备[3]

2．1．1 白术生品：取2 kg白术生品，除去杂质，用

水洗净，润透，切厚片，干燥，筛去碎屑，粉碎，过50

目筛，称定质量，如法平行取样3份，得率分别为

89％、90％、88．5％。

2．L 2土炒白术：取200 g白术生饮片、黄土25 g，
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