
书书书

!

!

中
药
研
究
!

高效液相色谱法测定千柏鼻炎分散片中大黄酚的含量

"

!庄妍!曾文丽!朱红!!江西省药物研究所!南昌 ""##$%"

关键词!千柏鼻炎分散片!高效液相色谱法!大黄酚!含量测定

中图分类号!&$'()*!!文献标识码!+

!!千柏鼻炎分散片由千里光#卷柏#羌活#决明子#麻黄#川

芎#白芷七味中药组成$功能清热解毒$活血祛风$宣肺通窍%

用于风热犯肺$内郁化火$凝滞气血所至的鼻塞$流涕黄稠$

或持续鼻塞$嗅觉迟钝&急慢性鼻炎$急慢性鼻窦炎见上述症

候者% 由于方中盐酸麻黄碱$及异欧前胡素含量较低$实验

条件不易控制$决明子为方中主药$有效成分明确$笔者选择

测定决明子的大黄酚含量建立标准$采用高效液相色谱法测

定决明子中大黄酚的含量$取得满意效果%

*!仪器与试剂

大连依利特,-./0123液相色谱$45$## 紫外可变波长检

测器$6

!

$## 高压恒流泵$,7$### 色谱工作站$87色谱柱

温箱%$9:;;<:&9" 电子天平! = >#)##*?@" !梅特勒公

司"$9:;;<:&A:*## 电子天平! = >#)###*@" !梅特勒公

司"%

大黄酚对照品!中国药品生物制品检定所"$千柏鼻炎分

散片!自制"甲醇为色谱纯$水为重蒸水$其它试剂均为分析

纯%

$!实验方法

$)*!色谱条件!色谱柱为 A33B2?CD

*'

柱!E

"

?$()F G$E#

??"&流动相为甲醇H#)*I磷酸!'EJ*E"& 检测波长'$E(

K?&流速'*)# ?3L?2K&检测温度'室温%

$)$!对照品溶液的制备!精密称取大黄酚对照品适量$加

无水乙醇H乙酸乙酯!$J*"制成每毫升含 $#

"

@的溶液$即

得%

$)"!供试品溶液的制备!取本品 $# 片$研细$取粉末!过三

号筛"" @$精密称定$置具塞锥形瓶中$精密加入甲醇 E# ?3

称定重量$置水浴上加热回流 "# 分钟$放冷$再称定重量$用

甲醇补足减失的重量$摇匀$滤过% 精密量取续滤液 $E ?3$

蒸干$加 *#I盐酸溶液 $# ?3$三氯甲烷 $# ?3% 置水浴中加

热水解 %# 分钟$立即冷却$倒入分液漏斗中$收集三氯甲烷

液$另用三氯甲烷液振摇提取 E 次$每次 $# ?3$合并三氯甲

烷液$回收溶剂至干$残渣用无水乙醇H乙酸乙酯!$J*"溶

解$转移至 *# ?3容量瓶中$并稀释至刻度$摇匀$滤过$取续

滤液$即得%

精密吸取上述两种溶液各 $#

"

3注入液相色谱仪$记录

色谱图$按外标法计算$即得%

"!结果

")*!系统适用性实验!分别取大黄酚对照品溶液#供试品

溶液#阴性对照溶液各 $#

"

3注入液相色谱仪中$记录色谱

图% 结果大黄酚峰保留时间约为 *' 分左右$阴性对照在相

应位置上无干扰峰$大黄酚在上述色谱条件下与其它组分分

离较好$理论塔板数按大黄酚计在 " ### 以上%

")$!线性关系!精密称定大黄酚对照品 E)# ?@至 $E ?3容

量瓶中$加无水乙醇H乙酸乙酯!$J*"溶解并稀释至刻度$摇

匀$从中分别精密吸取 #)$##)E#*#$#"#E ?3至 *# ?3容量瓶

中$加无水乙醇H乙酸乙酯!$J*"稀释至刻度$摇匀% 分别精

密吸取 $#

"

3注入液相色谱仪$记录色谱图$以大黄酚进样浓

度!

"

@L?3"为横坐标$峰面积积分值为纵坐标$绘制标准曲

线$计算得回归方程为'!>M# E$# *E("$#N$# 'ME"E$$>#"

%%% %!% >F"$表明大黄酚在 ()#** O*##)$'#

"

@L?3的浓度

范围内具有良好的线性关系%

")"!精密度试验!精密吸取同一对照品溶液 $#

"

3$连续进

样 F 次$记录峰面积$测定峰面积$结果&'(为 *)**I%

")(!样品前处理方法研究!由于本样品前处理方法比较复

杂$对实验结果的影响因素比较多$所以我们选择了三个因

素'甲醇回流时间A!$##"##(# 分钟"$盐酸水解时间 +!"##

F##%# 分钟"$萃取次数 D!"#(#E 次"$进行正交实验% 见表

*#$%

表 *!正交实验因素水平表

水平

因!!素

A甲醇回流时间
L分钟

+盐酸水解时间
L分钟

D萃取次数
L次

* $# "# "

$ "# F# (

" (# %# E

(FE(

)*+,-#*)./&,+0 .12&+(*2*.,+0 34*,5'565(*3*,5

http://www.ajutcm.com



!

!

中
药
研
究
!

牛黄及其伪品的鉴别

"

!柯荣勋! !福建省晋江市食品药品监督管理局!晋江 "F$$##"

关键词!牛黄!鉴别

中图分类号!&$'$)E!!文献标识码!A

!!牛黄为牛科动物牛!789:;<$<9=8>?9:@A<9P?/32K"的干燥

胆结石% 牛黄始载于)神农本草经*$列为上品% )名医别录*

载'+牛黄生陇西及晋地$特牛胆中得之$即阴干百日使燥$无

令见日月光%,由此可见$古代所用牛黄与现今相符% 牛黄有

很高的药用价值$具清心$豁痰$开窍$凉肝$息风$解毒功效%

由于用途广泛$来源稀缺$故价格昂贵$掺假现象严重% 现将

牛黄及几种伪品的性状#显微#理化鉴别方法简介如下'

*!性状鉴别

本品多呈卵形$类球形$三角形或四方形$大小不一$直

径 #)F O" Q?$少数呈管状或碎片% 表面黄红色至棕黄色$有

的表面挂有一层黑色光亮的薄膜$习称+乌金衣,&有的粗糙$

具疣状突起&有的具龟裂纹% 体轻$质酥脆$易分层剥落$断

面金黄色$可见细密的同心层纹$有的夹有白心% 气清香$味

苦而后甘$有清凉感$嚼之易碎$不粘牙%

*)*!经验鉴别

*)*)*!水试法!取本品少量$投入清水中$可吸水变潮湿但

不变形#不溶解#不脱色#不浑浊&加少许清水调和$涂于指甲

上$能将指甲染成黄色$习称+挂甲,% 若加水煮沸$静置$真

者全部溶化$水不混浊$无沉淀及漂浮物%

*)*)$!舌试法!取本品用舌尖舔之$味先苦而后转甜$有清

凉感直达舌根及喉部$嚼之不粘牙$可慢慢溶化$无杂味及臭

味

##############################################

%

表 $!<

%

""

(

#正交实验设计及结果分析

实验号
因!!素

A + D R

大黄酚含量
L?@(片 S*

* * * * * #)#('$

$ * $ $ $ #)#F*(

" * " " " #)#'%(

( $ * $ " #)#(''

E $ $ " * #)#'##

F $ " * $ #)#'((

M " * " $ #)#EF"

' " $ * " #)#FFM

% " " $ * #)#ME(

B

*

#"*%%# #"*E"( #"*%%" #"$#"F

B

$

#"$*"$ #"$#'* #"*'EF #"$#$*

B

"

#"*%'( #"$(%* #"$$EM #"$#(%

& #)##(% #)#"*% #)#*"( #)###%

!!从以上实验可以看出$各因素对实验结果的影响顺序是

+TDTA$最佳选择是A

$

+

"

D

"

$即甲醇回流 "# 分钟$加盐酸

三氯甲烷水解 %# 分钟$三氯甲烷萃取 E 次%

")E!稳定性试验!取同一供试品溶液于 ##*#$#(#F#' 小时

分别测定$结果表明$供试品溶液在 ' 小时内稳定%

")F!重复性试验!精密称取同一批号千柏鼻炎分散片$照

样品含量测定方法$重复测定 E 次$计算$&'(为 *)#EI%

")M!回收率试验!精密称取已知含量的千柏鼻炎分散片适

量$共 E 份$精密加入一定量的大黄酚对照品$按样品含量测

定方法测定$结果平均回收率为 %M)(EI$&'(为 *)$%I%

")'!样品测定!按样品含量测定方法对 *# 批样品进行测

定$结果见表 "% 根据测定结果$暂定本品每片含大黄酚不

得少于 F#

"

@%

表 "!千柏鼻炎分散片样品测定实验结果!!

"

@$片 S*

批号 大黄酚的含量 批号 大黄酚的含量

#F#F#* ME)" #F#M#* '')F

#F#F#$ MF)% #F#M#$ %$)*

#F#F#" M')F #F#M#" 'E)M

#F#F#( '#)( #F#M#( M')$

#F#F#E '$)" #F#M#E M%)F

(!讨论

!*"采用,6<D法$以甲醇H#)*I磷酸!'EJ*E"为流动

相$检测波长为 $E( K?$测定本品中大黄酚的含量$线性范

围 ()#** O*##)$'#

"

@L?3$$>#U%%% %!% >F"&方法精密度

&'(为 *)**I&平均回收率为 %M)(EI$&'(为 *)$%I!% >

E"% 说明本方法准确$重现性良好%

!$"在样品前处理方法研究中$首先$我们参照药典中

决明子中大黄酚的前处理方法对样品进行前处理$结果发

现$加盐酸在水浴中水解不能将大黄酚完全水解出来$因此

参考文献-*$$.的方法加盐酸和三氯甲烷同时水解$实验结

果表明大黄酚能被完全水解出来%
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