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加味柴苓合剂的薄层鉴别及含量测定

"
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摘要!目的!研究并建立加味柴苓合剂质量标准" 方法!采用薄层色谱法对加味柴苓合剂中的虎杖#桂枝进行定性鉴别$用高

效液相色谱法测定制剂中黄芩苷的含量$采用())*+,-色谱柱$检测波长!#./ 01$流动相!甲醇2水2冰醋酸%&'3&'3"&$流速!"

1)'140

5"

" 结果!薄层斑点明显$且重复性好(黄芩苷在 '$%6%& 7%$6%&

!

8范围内与峰面积的线形关系良好$回归方程!回归

方程!!9/"%%: . ;"'

.

#5%"6<6< ;"'

&

$$9'$<<< .$平均回收率为 <<$.=$%&'为 "$#"=$可见制备工艺可行$质量可靠" 结

论!该法简便#准确$重现性好$可作为加味柴苓合剂质量控制方法"

关键词!加味柴苓合剂(黄芩苷(虎杖(桂枝

中图分类号!>#:6(><#.$"!!文献标识码!(

!!加味柴苓合剂是由我院伤骨科创始人张崇权副

主任医师提供的临床验方制成的$其处方由柴胡%黄

芩%虎杖%桂枝%法半夏%白术%党参%茯苓%炙甘草%半

枝莲%白花蛇舌草等 "& 味药组成& 此验方经过几十

年数千例临床验证$配合西药治疗类风湿关节炎$能

明显缓解患者症状$明显减轻西药的胃肠道反应等

副作用$减轻病人痛苦$因此临床上我院伤骨科医师

也一直沿用至今& 笔者对加味柴苓合剂中的虎杖%

桂枝进行定性鉴别$并用高效液相色谱法测定制剂

中黄芩苷的含量$建立了可靠%准确%专属性强的质

量控制方法&

"!仪器与材料

美国?@*+AB高效液相色谱系统 $&"& 泵$#/:.

紫外检测器$.". 自动进样系统$柱温箱& 黄芩苷对

照品购自中国药品生物制品检定所!供含量测定

用$批号'""'."&2#'':"&#&

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

加味柴苓合剂样品由浙

数元素含量最高"而江西隧川和湖南邵阳产了哥王

中所含的 C%D@%()%E+%F%G@%H%DI%DA%DJ等较多

的微量元素含量较为接近& 江西和湖南两地主要以

山地红壤%山地黄红壤为主$土壤偏酸性(&)

$而广西

玉林土壤偏碱性$与前两者土壤性质差别较大& 这

表明药材所含元素与药材产地土壤等环境存在着较

大的相关性& 药材中元素含量与土壤的元素等关系

有待进一步研究&

!##由表 # 中元素测定分析得到$各地样品中

含量高的元素基本一致& 含量最高的分别为C%D@&

此外$还含有丰富的K8%L%E+%F 等元素& 了哥王具

有较好的抑菌抗炎%消肿(" 7%)的临床功效与含有丰

富的元素是分不开的&

!%#对人体有害的元素 (B%F0 均未检出$M8%

LN%DO较高$均超出了*药用植物及制剂进出口绿色

行业标准+规定限量!M8'$# 18PQ8%LN &$' 18PQ8%

DO R$% 18PQ8#& 这主要与药材生长环境和采收加

工等因素有着较大的关系& 但重金属离子成为无机

或有机配合物的活性中心$对人体疾病有显著的疗

效(6)

$故在加强重金属含量研究的同时$也应加强

中药材重金属存在状态的研究$弄清存在形式及其

对含量的影响"其次$更应研究重金属与药材有效成

分含量%药物功效的相关性$弄清重金属在治疗疾病

中的作用等&
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江温州中医 院 制 剂 室 生 产$ 批 号' #'':'6"&$

#'':':"'$#'':'<"#& 甲醇为色谱纯$冰醋酸为分析

纯&

#!定性鉴别

#$"!虎杖的鉴别!取加味柴苓合剂 #' 1)$加乙醚

"& 1)$振摇提取$分取乙醚层$挥去乙醚至 # 1)$作

为供试品溶液& 同法制得缺虎杖药材的阴性对照溶

液& 另取大黄素对照品!中检所$批号'.&62:<"##$

加乙醚作为对照品溶液& 照薄层色谱法!附录
"

H#试验$吸取上述溶液各 "'

!

)$分别点于同一以羧

甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶T薄层板上$以苯2乙

酸乙酯2甲醇2甲酸2水!6'3#'3/3"3"'#的上层溶液

为展开剂!"#$展开$取出$晾干$置紫外光灯!%6&

01# 下检视& 供试品色谱中$在与对照品色谱相应

的位置上$显相同的黄色荧光斑点$置氨蒸气中熏

后$日光下检视$黄色斑点变为红色& 阴性对照溶液

在此无斑点&

#$#!桂枝的薄层鉴别!取加味柴苓合剂 #' 1)$用

乙醚萃取 % 次$每次 "& 1)$合并乙醚萃取液$挥干$

加乙酸乙酯 '$& 1)使溶解$作为供试品溶液& 同法

制得缺桂枝药材的阴性对照溶液& 另取桂皮醛对照

品$加乙醇制成每1)含 "

!

)的溶液$作为对照品溶

液& 照薄层色谱法!附录
"

H#试验$吸取供试品溶

液 "'

!

)%对照品溶液 " 7#

!

)$分别点在同一以羧

甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 T薄层板上$以石油

醚!6' 7<' U#2乙酸乙酯!".3%#为展开剂!##$展

开$取出$晾干$喷以 '$#= #$/2二硝基苯肼乙醇试

液$在供试品试液色谱中$在与对照品色谱相应的位

置上$显相同的橙红色斑点& 阴性对照溶液在此无

斑点&

%!含量测定

本方中黄芩用量较大$且其中含有的黄芩苷的

化学性质稳定$测定方法简便$故在用高效液相色谱

法进行含量测定时选择制剂中的黄芩苷为指标&

%$"!色谱条件(")

!())*+,- 色谱柱!#&' 11;/$6

11$&

!

1#"检测波长'#./ 01"流动相'甲醇2水2冰

醋酸!&'3&'3"#"流速'" 1),140

5"

"柱温'%& U"进

样量'"'

!

V&

%$#!对照品溶液的制备

精密称取黄芩苷对照品 %:$": 18!含量

<&W#=#$置于 #'' 1)量瓶中$加甲醇溶解并稀释至

刻度$摇匀$即得对照品溶液$浓度为 '$":". 18,

1)

5"

$用微孔滤膜!'$/&

!

1#滤过$进样&

%$%!样品溶液的制备!精密量取样品 " 1)$置于

&' 1)量瓶中$加 &'=的甲醇适量$超声处理 "& 分

钟$放置至室温$加 &'=甲醇稀释至刻度$摇匀$离

心$取上清液用微孔滤膜!'$/&

!

1#过滤$弃去初滤

液$收集续滤液$制成样品溶液&

%$/!空白实验!取除黄芩以外的各原药材$按处方

量制备合剂$照 %$% 项下方法制备空白对照溶液$微

孔滤膜!'$/&

!

1#滤过$进样& 结果色谱图中与黄

芩苷对应的位置无色谱峰$说明缺位空白对照无干

扰&

%$&!方法的适用性!分别取样品溶液%黄芩苷对照

品溶液和阴性对照溶液各 "'

!

)$按上述色谱条件分

别进样$测定$结果黄芩苷基线分离良好$样品溶液

中其他成分对黄芩苷含量测定无干扰$黄芩苷的保

留时间为 ":$:.' 140&

%$6!线性关系的考察!分别精密吸取对照品溶液

#%/%6%:%"'%"&%#'

!

V注入液相色谱仪$以黄芩苷

对照品进样量!

!

8#为横坐标 #$以峰面积积分值为

纵坐标!$绘制标准曲线$进行回归$得线形回归方

程!9/"%%: . ;"'

.

#5%"6<6 < ;"'

&

$$9'$<<< .$

线性范围为 '$%6%& 7%$6%&

!

8&

%$.!精密度试验!精密吸取上述对照品溶液$重复

进样 6 次$每次进样体积 "'

!

V$测定黄芩苷的峰面

积$计算得其%&'为 '$&=!( 96#&

%$:!稳定性试验!精密吸取样品溶液 "'

!

V$室温

放置$分别在 #%/%6%:%"#%"6 -按上述条件测定$测

定峰面积& 其峰面积的%&'为 '$/=!( 96#$结果

表明该样品溶液在 "6 -内稳定&

%$<!重现性试验!按样品提取方法分别制备 6 份

样品溶液$按上述色谱条件测定$结果样品中黄芩苷

含量的%&'为 "$/=!( 96#$表明其重现性较好&

%$"'!加样回收率实验!分别精密量取样品 '$&

1)$共 6 份$分别精密加入黄芩苷对照品溶液

!'W":". 18,1)

5"

#"'$& 1)$按 %$< 项下制备$按样

品测定方法测定$外标法计算黄芩苷的回收率$结果

见表 "&

表 "!加样回收率试验结果%( 9&&

样品量
P1)

样品含量
P18

加入量
P18

测得量
P18

回收率
!=#

平均回收率
!=#

%&'!=#

'$& "$:6& "$<': %$.& <:$:

'$& "$:6& "$<': %$.. <<$:

'$& "$:6& "$<': %$.: "''$/ <<$. "$#"

'$& "$:6& "$<': %$.% <.$.

'$& "$:6& "$<': %$.: "''$/

'$& "$:6& "$<': %$.< "''$<

%$""!样品测定!取不同批号的加味柴苓合剂 %

份$按 %$% 项下进行样品溶液的制备$按 %$" 项下色

谱条件进行 MLVD分析$进样体积 &

!

V$按外标法

计算含量$测定结果见表 #&

,6&,

!)*+,-#*)./%,+0 .12%+'*2*.,+0 34*,5&565'*3*,5
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乌药的本草学考证

"

!温中京"

!陈海委#

!!"$浙江省富阳市中医院!富阳 %""/''"#$浙江中医药大学药学院!杭州 %"''&%#

摘要!对乌药的始载本草#名称和分布#品种#药用部位以及功效主治等作了较详细的本草学考证"

关键词!乌药(本草学考证(文献研究

中图分类号!>#:#W.!!文献标识码!(

!!乌药为樟科植物乌药!V40O+A@@88A+8@*@!F41B#

CJB*+A1$#的干燥块根& 其性味辛温$归肺%脾%肾%

膀胱经& 乌药为传统的理气药$具有顺气止痛$温肾

散寒的功效$广泛用于胸腹胀痛$气逆喘急$膀胱虚

冷$遗尿尿频$疝气$痛经等(")

& 现代药理研究揭

示$乌药对胃肠道平滑肌有兴奋和抑制的双向调节

作用$能升高血压及发汗$抗肿瘤%抗炎%抗疲劳%抗

风湿%镇痛等& 为了更好地开发和利用乌药资源$指

导临床安全$合理$有效地用药$有必要对乌药的本

草记载进行综合整理研究&

"!始载本草考证

乌药作为药用$一般认为是始载于唐代的*本

草拾遗+$也有认为是宋代的*开宝本草+或者*嘉佑

本草+& 笔者查阅大量文献$仅有*植物名实图考+

一例载-乌药$嘉佑本草始著录.

(#)

$故此可能性较

小& 而查阅尚志钧先生辑释的*本草拾遗+

(%)

$其中

并无乌药的记载$而其辑复的*开宝本草+中始有乌

药的记载$且在乌药项下明确标有-今附.$即表明

乌药入药始载于*开宝本草+

(/)

& *开宝本草+是在

参阅*本草拾遗+等著作的基础上编修的$书中大量

引用陈藏器对于某些药物的记述$如薏苡仁%合欢

等$若乌药始载于*本草拾遗+$*开宝本草+定会引

用$而乌药项下没有任何前人的记述& *浙江药用

植物志+在 -附注.中提出 -乌药$始载 *开宝本

草+.

(&)

$*中国木本药用植物+以及*中华本草+也

有类似的观点& 故笔者认为乌药应始载于*开宝本

草+&

#!名称与分布考证

#$"!文献名!乌药自始载*开宝本草+以来$大多

文献便沿用-乌药.名称& 但*开宝本草+同时记载'

-一名旁其.& -乌药.之名缘何而来/ *本草纲目+

中明确指出-乌以色名.$同时$李时珍也解释了之

所以叫-旁其.是叶状似
!

鲫鱼而俗称为
!

树

的-音讹也.$而-
!

.的由来也得到*本草汇言+

的证实'-叶尖而微圆$面青色白$状类
!

.

(6$.)

&

此外$李时珍云'-南人亦呼为矮樟$其气似樟也.$

由此可知$南方地区称乌药为-矮樟.$气味与樟树

相似& 其它本草著作中$乌药的别名也有很多$

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

如

表 #!加味柴苓合剂中黄芩苷的含量测定结果 %( 9%&

批号 样品的含量P18,1)

5"

#'':'6"& %$.%

#'':':"' %$</

#'':'<"# %$<:

/!讨论

上述实验中$虎杖%桂枝的鉴别专属性强$重现

性好$操作简便$故正式纳入加味柴苓合剂质量标准

中&

本实验采用MLVD测定加味柴苓合剂合剂中黄

芩苷的含量$选择黄芩苷的最大吸收波长 #./ 01作

为检测波长& 选用 ())*+,- 色谱柱!#&' 11;/$6

11$&

!

1#$分别采用不同比例的流动相进行色谱

分离$结果表明以甲醇2水2冰醋酸!&'3&'3"#为流动

相$黄芩苷峰与相邻峰均可完全分离$指标成分的保

留时间比较恰当& 选用甲醇做溶剂$超声震荡提取$

可将黄芩苷提取完全& 所得溶液干扰杂质峰小$不

污染色谱柱$便于分析&

本实验提取方法简单$分析快速$精密度高$重

现性好$且空白实验无干扰$可较好控制本品的质

量&
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