
书书书

!

!

中
药
研
究
!

南方红豆杉中 "#$脱乙酰巴卡亭 %%%!"#$&'("的测定

"

!张美珍!应群芳!!浙江衢化医院!衢州 )*+##+"

摘要!目的!测定南方红豆杉枝叶中 "#$脱乙酰巴卡亭 %%%""#$,-./-0123.//.045 %%%#"#$&'(%%%$的含量% 方法!采用 67$879:

法% :

";

色谱柱"*<# ==>+?@ ==#<

!

=$乙腈$水系统"乙腈A水 B)#AC#$为流动相#检测波长 *)* 5=#流速 "?# =2D=45% 结

果!"#$&'(

"

在进样 #?) E@

!

F之间有良好的线性关系"!B#?GGG G$#平均回收率BGC?)H#!"#B*?"+H"$ B@$% 结论!该

法简单&精确&快速&重复性好 #可以满足其原料和制剂的质量控制要求%

关键词!南方红豆杉'"#$脱乙酰巴卡亭""#$&'($'高效液相色谱

中图分类号!6*;+?"!!文献标识码!(

!!紫杉醇是南方红豆杉所含紫杉烷类衍生物中活

性最为确切的一种成分#但其主要存在于树皮中#且

含量非常少$ 与之并存的其他成分也具有一定的抗

癌活性#并且可以通过结构修饰合成紫杉醇或其类

似物#因此对红豆杉资源中紫杉烷萜类评价分析具

有重要意义$ 其中# "#$脱乙酰巴卡亭 %%%! "#$

,-./-0123.//.045 %%%#"#$&'(%%%"

%"& 即为有抑制肿

瘤作用的紫杉烷萜类化合物#它同时是合成多西紫

杉醇的主要原料$ 本文就采用879:法对南方红豆

杉枝叶中 "#$&'(%%%的含量进行测定#用于南方红

豆杉药材质量的控制#并为新药研究开发提供依据$

"!仪器与试剂

"?"!仪器!美国 I%%$JK&L9<## 型紫外检测器'美

国 II%$%%%型高效液相泵'MI$)#<# 型色谱工作站'

NOP=.Q42:"; 柱 !*<# ==>+?@ ==#<

!

="'旋转蒸

发仪!上海申生"'RS<*## 超声波清洗器!"@# T#+#

N8U"$

"?*!对照品来源及纯度!"#$&'(%%%对照品!Q4F$

=.公司提供#批号(#<+R")C*$ 采用面积归一化法

对其纯度进行测定#进样量为 @

!

F#结果纯度为

GG?+CH"甲醇!分析纯"#色谱纯乙腈!VL&%'"$

*!方法及结果

*?"!色谱条件!色谱柱为 NOP=.Q42:

";

柱!*<# ==

>+?@ ==#<

!

="#采用乙腈$水系统为流动相!乙腈

A水B)#AC#"#检测波长为 *)* 5= #流速为 " =2D

=45#柱温为 )* W#进样量为 "#

!

2$ 在该色谱条件

下#能达到较好的分离#分离度X"Y<#理论塔板数不

得低于 *###$

*?*!对照品溶液的制备!精密称取 "#$&'(

"

对照

品约 )#Y# =F于 <# =2量瓶中以甲醇溶解并定容#

即得对照品储备液!#?@ =FD=2"$

*?)!供试品溶液的制备!精密称取样品粉末约 " F

于 *<# =2三角瓶中#加入甲醇超声提取 *# 分钟#三

次#滤过#残渣以甲醇冲洗 ) 次#合并滤液#+# W减

压浓缩#加入三氯甲烷A水!*A""<# =2萃取#水层再

以三氯甲烷萃取两次#合并滤液于 +# W水浴挥干溶

剂#用 "# =2甲醇定溶#用 #?+<

!

=滤膜滤过#即得$

*?+!标准曲线与线性范围!精密吸取 #?@ =FD=2

的 "#$&'(%%%母液#用甲醇稀释成 #?#)' #?#@'

#?"<'#?)'#?+'#?@ =FD=2的溶液#分别进样 "#

!

2#

以进样量为横坐标#峰面积为纵坐标#得一直线#回

归方程为(%B*&Z#'@(Z)#;#@#!B#YGGG G$ 表

明 "#$&'(%%%在进样 #?) E@

!

F之间有良好的线性

关系$

*?<!稳定性试验!#?@ =FD=2的 "#$&'(%%%标准

品母液配制好后#分别于 #')'C'"*'*+'+; 小时后吸

取 "#

!

2注入色谱仪记录峰面积#结果表明#标准品

溶液在 +; 小时内稳定$

*?@!精密度试验!取 #?@ =FD=2的 "#$&'(%%%对

照品溶液#连续进样 @ 次#测定峰面积#结果 !"#B

#?+@H!$ B@"#仪器精密度良好$

*?C!重复性试验!取同一批样品 @ 份#按正文含量

测定方法操作#!"#B"?@)H#说明方法的重复性较

好$

*?;!回收率试验!准确移取 #?@ =FD=2的 "#$&'(

%%%标准溶液 "?< =2#加入已知含量的样品中#按正

文测定方法测定#计算回收率#平均回收率 B

GCY)H#!"#B*?"+H!$ B@"$

);@)

!)*+,-(*)./!,+0 .12!+#*2*.,+0 34*,&"&5&#*3*,&
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前列安颗粒的质量标准研究

"

!应海燕"

!沈国兴*

!!"?浙江省杭州市上城区中西医结合医院!杭州 )"###;**?浙江省青春医院!杭州

)"##"@"

摘要!目的!建立前列安颗粒的质量控制标准% 方法!采用薄层色谱法对前列安颗粒中的主要成分白芍&黄柏进行定性鉴别#

并运用高效液相色谱法测定芍药苷的含量% 结果!薄层鉴别方法专属性强% 芍药苷在 #?" E)?*

!

F范围内与色谱峰面积呈良

好的线性关系#回归方程6B"# *+C7[C )"*?""8B#?GGG <$#平均加样回收率为 GG?C*H#!"#*?#"H% 结论!该法操作简便&

准确&稳定性好#为制剂的质量控制提供了可靠的方法%

关键词!前列安颗粒'薄层色谱法'高效液相色谱法

中图分类号!6*;+?"!!文献标识码!(

!!前列安颗粒是由白芍'黄柏'地黄'当归等药组成的纯中

药制剂$ 具有滋阴补肾'清热化湿'理气化瘀之功效#用于治

疗湿热下注#气滞血瘀引起的慢性前列腺炎!包括细菌性和

非细菌性"$ 本制剂系本院郑佑君主任中医师的经验方#沿

用至今#临床观察药效肯定#未见不良反应反馈$ 为有效地

控制制剂的质量#本实验制定了其质量标准#对方中白芍'黄

柏进行了薄层色谱鉴别#采用高效液相色谱法测定其主要成

分之一芍药苷的含量%" E)&

#并对其含量测定方法进行了研

究$

"!仪器与试药

日本岛津高效液相色谱仪( 9:$"#'&\7系列# 9:$

"#'&\7高压泵#:VK$"#'\7柱温箱#I7&$"#'\7紫外检测

器*]I:$*#* 超声波清洗器!上海波龙电子设备有限公司"*

'̂ ")< 电子天平!瑞士#梅特勒$托利多仪器有限公司"*I4=$

_24/401超纯水仪!美国J4224_PO-/PO_PO.04P5"$

芍药苷标准品'盐酸小檗碱对照品'黄柏对照药材!批号

依次为 ""#C)@$*##)*"##C")$*##"#C#"*#G)C$*##<#@#均购自

中国药品生物制品检定所"*前列安颗粒由我院制剂室生产

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

#

*?G!样品测定与含量限度的制定!按正文方法对

@ 批样品进行含量测定#结果如下表(

批次 " * ) + < @

含量 #?#*)H #?#++H #?#C+<H #?#<CH #?#;"H #?#@)H

)!讨论

)?"!检测波长的选择!"#$&'(%%%对照品甲醇溶

液在 *## E+## 5=波长中进行全波段扫描#最大吸

收波长为 *)* 5=#故选 *)* 5=为本品的检测波长$

)?*!流动相的选择!对比了乙腈$水 B)<A@< 洗脱

系统#分离尚好# "#$&'(%%%出峰时间为 C?; 分钟左

右#样品峰出现重叠*调整流动相为乙腈$水 B)#A

C##出峰时间 "*?< 分钟左右#分离度达到要求#且稳

定$ 因此选用乙腈$水B)#AC# 作为流动相$

)?)!药材提取方法的考察!"#$&'(%%%受热不稳

定#不考虑热提取法#超声提取效率较高#故采用超

声提取$ 曾对比了 " F药材以相同量!*<# =2"的甲

醇和甲醇$氯仿!"A""混合液为溶剂超声提取 " 小

时#结果以甲醇提取效果较好$ 又考察了甲醇超声

提取 )# 分钟和 " 小时的 "#$&'(

"

的含量#结果以

超声提取 " 小时效果较好$

)?+!供试品纯化方法的考察!对比了醋酸乙酯和

氯仿萃取的纯化去杂效果#结果以氯仿萃取为好#减

少了大极性杂质#使样品检测峰稳定$ 又对氯仿的

萃取次数进行了考察#对 ) 次'+ 次'< 次进行了比

较#结果萃取 + 次与 < 次含量基本一致#故定为萃取

+ 次$

)?<!对检测波长&流动相系统&提取方法进行考察

! 建立了879:测定南方红豆杉枝叶提取物中 "#$

&'(%%%含量的方法$ 实验结果表明#该方法简便'

灵敏度高'专属性强$ 可用于红豆杉提取物中紫杉

烷萜类 "#$&'(%%%的质量控制$
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