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摘要!目的!建立用高效液相法""#$%#测定芪仙汤微丸中没食子酸含量的方法$ 方法!采用 ",-./012345 柱%流动相为甲醇!

*(*67磷酸水溶液"6896#%检测波长为 ':& ;<$ 结果!没食子酸在 *(& =*(6)>

!

?范围内线性关系良好%平均回收率为

9@(&'7%!"#A*(@97$ 结论!该方法不仅操作简便%准确%而且重复性好%可用于芪仙汤微丸体外溶出实验以及控制芪仙汤

包衣微丸的质量$

关键词!"#$%&没食子酸&芪仙汤微丸

中图分类号!B9':('!!文献标识码!C

!!芪仙汤是名中医朱良春教授的经验方$由黄芪%

仙鹤草%白术%五倍子%细辛%乌梅等组成$具有健脾

益气$温阳涩肠$止泻止痛$兼活血之功& 芪仙汤口

服与灌肠结合治疗溃疡性结肠炎经过长期的临床观

察$对溃疡性结肠炎有较好的疗效&

前期已有报道$建立了芪仙胶囊中黄芪甲苷的

含量测定方法'&(

$黄芪甲苷虽为处方中君药的有效

成分$但是测定黄芪甲苷时样品处理方法比较繁琐$

且含量较低$为了更好的控制芪仙汤微丸的质量以

及为后期的芪仙汤微丸体外溶出实验提供方法学基

础$本实验选择五倍子中没食子酸为指标成分$建立

测定芪仙汤微丸中没食子酸的含量方法'' =)(

&

&!仪器与试药
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类有井栏边草%刺齿凤尾蕨%凤尾蕨%蜈蚣草& 而分

布区域狭窄%资源量少不宜开发利用的种类有岩凤

尾蕨%傅氏凤尾蕨%栗柄凤尾蕨%半边旗&

该属药用植物主要含有蕨类衍生物!蕨素 D(

C(%(4(I等#$黄酮类化合物%玉龙草甙及茚满酮等

有效成分$此外$尚有刺齿凤尾蕨酸 %%刺齿凤尾蕨

内酯等& 尚具有清热解毒%消炎止痢%止血生肌%止

咳祛痰%消肿散结等功效& 如蜈蚣草%凤尾蕨%半边

旗$刺齿凤尾蕨等对治疗黄疸性肝炎%痢疾%风湿疼

痛%外伤出血等症具有较好的临床疗效& 其中刺齿

凤尾蕨根的止血效果近似云南白药$是一味具开发

潜力的药用植物&

本草文献记载的凤尾草与现在常用药用植物凤

尾草的原植物有所不同& 它们分别来源于凤尾蕨科

凤尾蕨属的井栏边草#E./10<J2E1K1LM-N1/(.O$M<$剑

叶凤尾蕨 #E./10.;01KN</10CJ<而凤尾蕨的原植物

应是大叶井口边草 #E./10P/.E1PM$& 此外本草文献

记载的还阳草原植物就是猪鬃凤尾蕨 #E./10MP/1;H

1N-E./Q1L.0PR/10E&

*本草纲目+%*植物名实图考+记载的石长生$

经考证应是凤尾蕨属植物凤尾草 #E./10<J2E1K1LM

-N1/"而*神农本草经+%*名医别录+%*本草经集注+

记载的石长生$经考证应是铁线蕨科的单盖钱线蕨

DL1M;EJ<<N;NPR2M<,0IMEN;&
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'6* 超声波清洗器!昆山市超声波仪器有限公司#"

试药)芪仙汤微丸!自制#$没食子酸对照品!含

测用$批号)&&*@)&H'**)*'$中国药品生物制品检定

所#$甲醇为色谱纯$其它试剂均为分析纯&

'!方法与结果

'(&!色谱条件!色谱柱)",-./012345 柱!'6* <<

V>(+ <<$6

!

<#"流动相)甲醇8*(*67磷酸水溶液

!6896#"检测波长)':& ;<"流速)& <2W<1;"柱温)'6

X&

'('!对照品溶液的制备!精密称取没食子酸对照

品适量$置于 '6* <2量瓶中$加水稀释至刻度$摇

匀$配制成浓度为 *(*6)> <?W<2的没食子酸溶液&

'()!供试品溶液的制备!取部分包衣微丸$研碎$

取 & ?$精密称定$置于 '6* <2量瓶中$加水至刻度$

称定重量$超声处理 & R$放冷$再称定重量$补足减

失的重量$摇匀$滤过$取续滤液$即得&

'(>!没食子酸检测波长的确定!取 '(' 项下没食

子酸对照品溶液$于 '** =>** ;<范围内进行紫外

扫描$确定检测波长& 对没食子酸对照品溶液在

'** =>** ;<范围内进行扫描$测得其在 '&6 ;<和

':& ;<有最大吸收&

另取 '() 项下供试品溶液$于 '** =>** ;<范

围内进行紫外扫描& 比较相同光谱条件下供试品于

'&6 ;<和 ':& ;<波长下的光谱图$检测波长为 ':&

;<的光谱图没食子酸峰可以与其它峰达到良好的

基线分离$并且杂质干扰少$因此采用 ':& ;<为检

测波长&

'(6!阴性对照试验!取缺没食子酸样品制成阴性

供试品$按上述色谱条件进样$记录色谱图$结果阴

性样品色谱图中未出现没食子酸的峰& 结果表明处

方中的其他成分对没食子酸的检测无干扰&

'(+!标准曲线的制备!分别精密吸取 '(' 项下对

照品溶液 '(6%6%&*%&6%'* <2至 '6 <2量瓶中$加水

稀释至刻度& 分别精密吸取 &*

!

2$依次注入液相色

谱仪$测定$以峰面积对浓度!

!

?W<2#进行线性回

归$得回归方程$A>)&(+%T6('>&:!&A*(999 @#&

结果表明$没食子酸在 *(& =*(6)>

!

?范围内线性

关系良好&

'(:!精密度试验!精密吸取对照品溶液 &*

!

$$按

上述色谱条件$重复进样 6 次$测定对照品溶液中没

食子酸峰面积值$结果!"#A*(9+7&

'(@!重复性试验!取同一批芪仙汤包衣微丸!批

号为 *@*9&+#$研细$取细粉六份$每份 & ?$精密称

定$按 '() 项下方法制成供试品溶液$照上述色谱条

件进行测定没食子酸含量& 结果没食子酸含量分别

为 &Y:)7$&Y:+7$&Y:>7$&Y+:7$&Y@&7$&Y:97$

!"#A*Y@'7&

'(9!加样回收率试验!取已知含量的芪仙汤包衣

微丸!批号 *@*9&+$含量为 &(:>7#$研细$取 & ?!9

份#$分成三组$精密称定$置 '6* <2量瓶中$分别精

密加入对照品溶液 *(@$&$&(' <2$照 '() 项下方法

制备供试品溶液$分别测定含量$计算回收率& 结果

平均加样回收率为 9@(&'7$!"#A*(@97&

'(&*!稳定性试验!分别取同一份供试品溶液$分

别在 *%'%>%+%@%&*%&' R进样$测定峰面积$结果表

明供试品溶液在 &' R 内峰面积积分值基本稳定$

!"#A*(@+7&

'(&& !样品测定!取芪仙汤包衣微丸 !批号

*@*9&+#三份$按 '() 项下方法制备供试品溶液$分

别取上述供试品溶液和对照品溶液 &*

!

2进样$以

峰面积按外标法计算没食子酸的含量& 结果平均含

量 &(6:7$!"#A*())7&

)!讨论

芪仙汤处方包括黄芪%仙鹤草%白术%五倍子%细

辛%乌梅六味药材$除黄芪以及五倍子外$其它药材

中的有效成分均难以形成稳定的含量测定方法$黄

芪中的黄芪甲苷测定含量时$样品处理方法繁琐$含

量低$而五倍子中含大量的没食子酸$且样品前处理

方法简单$所以本实验选择五倍子中的没食子酸作

为指标成分&

本品选用"#$%法测定芪仙汤包衣微丸中没食

子酸含量$不仅操作简便%准确$而且重现性好$可为

后期的芪仙汤微丸体外溶出实验以及控制芪仙汤包

衣微丸的质量提供方法学基础&
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