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排石利胆颗粒质量标准研究

"

!饶艳春!匡佩琳!!江西省食品药品检验所!南昌 ""##$%"

关键词!排石利胆颗粒!质量标准!高效液相色谱法!薄层色谱法

中图分类号!&$'()*!!文献标识码!+

!!排石利胆颗粒由柴胡!醋炙"#龙胆#赤芍#大黄

等十味中药组成$具有舒肝理气#利胆排石的功能$

用于治疗胆囊炎#胆石症$收载于卫生部药品标准中

药成方制剂第二十册$原标准中无薄层鉴别及含量

测定项$为保证产品质量可控性$现用薄层色谱

!,-."法鉴别柴胡#龙胆#赤芍#大黄$用高效液相色

谱!/0-."法测定龙胆中的龙胆苦苷的含量%*&

$现

报道如下'

*!仪器与试药

123453678+1$*#1 全自动电子天平(924:38*;$;

二元梯度高压泵系列$$('< 紫外检测器$+3::=:色

谱管理系统' 龙胆苦苷对照品 !批号为 #<<#>

$##*#?"$柴胡对照药材!批号为 #%%$>$####*"$芍

药苷对照品!批号为 **#<"?>$##"$#"$大黄对照药

材!批号为 %#$>%*#""$均购自中国药品生物制品检

定所$乙腈为色谱纯'

$!方法与结果

$@*!薄层色谱鉴别

柴胡)取本品 *# A$研细$加甲醇 "# B-$加热回

流 "# 分钟$滤过$滤液蒸干$残渣加水 $# B-溶解$

用水饱和正丁醇液提取 $ 次$每次 $# B-$合并正丁

醇提取液$用 ;C碳酸氢钠溶液 "# B-洗涤$分取正

丁醇液$蒸干$残渣加甲醇 $ B-使溶解$作为供试品

溶液$同法制得缺柴胡药材的阴性对照品溶液' 另

取柴胡对照药材 * A$加水 ;# B-$加热微沸 $ 小时$

滤过$滤液用乙醚振摇提取 $ 次$每次 $# B-$弃去

乙醚液$再用水饱和的正丁醇提取 $ 次$每次 $#

B-$合并正丁醇液$照供试品溶液的制备方法制得

对照药材溶液' 照薄层色谱法!中国药典 $##; 版一

部附录DE+"试验$吸取上述两种溶液各 *# 7F$分别

点于同一硅胶G薄层板上$以醋酸乙酯>甲醇>水!*?

H"H$"为展开剂$展开$取出$晾干$喷以 (C对二甲

氨基苯甲醛的硫酸乙醇溶液!*

#

*#"$热风吹至斑

点显色清晰' 供试品色谱中$在与对照药材色谱相

应的位置上$显相同颜色的斑点$且阴性对照无干

扰'

龙胆)取本品 $# A$研细$加醋酸乙酯 "# B-$超

声处理 "# 分钟$滤过' 滤液蒸干$残渣加甲醇 * B-

使其溶解作为供试品溶液$同法制得缺龙胆药材的

阴性对照品' 另取龙胆苦苷对照品适量$用甲醇制

成每 * B-含 * BA的溶液$作为对照品溶液' 照薄

层色谱法!中国药典 $##; 版一部附录DE+"试验$吸

取对照品溶液 *#

!

-$供试品溶液 $#

!

-$分别点于

同一硅胶GI$;( 薄层板上$以三氯甲烷>甲醇>水!"#

H*#H""的下层为展开剂$展开$取出$晾干$置 $;(

JB紫外光灯下检视' 供试品色谱中$在与对照品色

谱相应的位置上$显相同颜色的斑点$且阴性对照无

干扰'

赤芍)取本品 *# A$加乙醇 (# B-$加热回流 "#

分钟$滤过$滤液蒸干$残渣加水 *; B-使溶解$用乙

醚振摇提取 " 次$每次 *; B-$弃去乙醚液后$用水

饱和正丁醇提取 " 次$每次 *; B-$合并正丁醇液$

用氨试液 *# B-洗涤 $ 次$弃去氨试液$正丁醇液蒸

干$残渣加甲醇 * B-使溶解$作为供试品液$同法制

得缺赤芍药材的阴性对照品' 另取芍药苷对照品$

加甲醇制成每 * B-含 $ BA的溶液$作为对照品溶

液' 照薄层色谱法 !中国药典 $##; 版一部附录

DE+"试验$吸取对照品溶液 ;

!

-$供试品溶液 *#

!

-$分别点于同一硅胶G薄层板上$以氯仿>醋酸乙

酯>甲醇>水!*;H(#H$$H*#"在 *#K以下放置 *$ 小时

的下层液为展开剂$展开$取出$晾干$喷以 ;C香草

醛硫酸溶液$用热风吹至斑点清晰' 供试品色谱中$

在与对照品色谱相应的位置上$显相同颜色的斑点$

且阴性对照无干扰'

大黄)取本品 ; A$研细$加甲醇 "# B-$超声处

理 $# 分钟$滤过$滤液蒸干$残渣加水 *# B-使溶

解$再加盐酸 * B-$加热回流 "# 分钟$立即冷却$用

乙醚提取 $ 次$每次 $# B-$合并乙醚液$蒸干$残渣

加氯仿 $ B-使溶解$作为供试品液$同法制得缺大

黄药材的对照品溶液' 另取大黄对照药材 #); A$照

*";*
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供试品溶液的制备方法制得对照药材溶液' 照薄层

色谱法!中国药典 $##; 版一部附录DE+"试验$吸取

对照药材溶液 ;

!

-$供试品溶液 *;

!

-$分别点于同

一以羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 G薄层板上$

以石油醚!"# L?#K">甲酸乙酯>甲酸!*;H;H*"的上

层溶液为展开剂$展开$取出$晾干$置氨蒸气中熏至

斑点显色清晰' 供试品色谱中$在与对照药材色谱

相应的位置上$显相同颜色的斑点$且阴性对照无干

扰'

$@$!含量测定

$@$@*!色谱条件与系统适应性试验!色谱柱(1MB>

B:43M.>*' 柱!*;# BBN()? BB"十八烷基硅烷键

合硅胶为填充剂(流动相)乙腈>水!*;H';"(波长)

$<# JB(流速(*)# B-OB6J(柱温为室温' 理论板数

按龙胆苦苷峰计算不低于 " ###' 对照品溶液#供试

品溶液在相同时间!约 ** 分钟"有一色谱峰$龙胆

苦苷获得了较好的分离$阴性对照无干扰'

$@$@$!溶液制备!精密称取龙胆苦苷对照品 *#

BA$置 $; B-量瓶中$加甲醇溶解并稀释至刻度$摇

匀' 精密吸取 $ B-置于 $; B-量筒中$加 "#C甲

醇至刻度$摇匀$即得对照品溶液

取本品装量差异项下的内容物$研细$精密称取

; A$精密加入甲醇 $; B-$称定重量$超声处理!功

率 "## 9$频率 $; P/="(# 分钟$放冷$再称定重量$

用甲醇补足减失的重量$滤过$精密吸取续滤液 $

B-置 $; B-量瓶中$用 "#C甲醇稀释至刻度$摇

匀$即得供试液溶液'

$@$@"!方法学考察!!*"线性关系的考察)精密称

取龙胆苦苷对照品 **)#' BA$置 ;# B-容量瓶中$

加甲醇使溶解$并稀释至刻度$摇匀!即得浓度为

$$*)?

!

AOB-"$再分别精密量取适量$用 "#C甲醇

稀释成不同浓度的对照品溶液$龙胆苦苷为 ()("#

')'?#*<)<$'#";)(;?#(()"#'')?

!

AOB-$分别精密

吸取上述不同浓度的对照品溶液各 $#

!

-$注入液

相色谱测定峰面积仪$测定峰面积$以峰面积积分值

为纵坐标$$龙胆苦苷进样量为横坐标绘制标准曲

线' 得回归方程为 !Q*"R#?#S< ?#;)?$$

$

Q

#)%%% '$结果表明龙胆苦苷进样量在 #)#'' ? L

*)<<$

!

A范围内与峰面积线性关系良好'

!$"精密度试验)精密量取龙胆苦苷对照品溶

液!浓度 *<)<$'

!

AOB-"$#

!

-$重复进样 < 次$测

定峰面积$&1T为 *)$C$结果表明仪器精密度良

好'

!""稳定性试验)取同一批供试品溶液 $#

!

-$

每隔 $ 小时进样一次$结果 ' 小时内龙胆苦苷峰面

积值的 %&'为 #)(C$表明供试品溶液在 ' 小时内

稳定'

!("重现性试验) 分别取同一批样品 ; 份$按供

试品溶液制备方法制成供试品溶液$依法测定龙胆

苦苷的峰面积$%&'为 *)%C'

!;"加样回收试验)取已知含量的样品适量$研

细$精密称取约 $); A$置具塞锥形瓶中$分别精密添

加龙胆苦苷对照品溶液!浓度 **;

!

AOB-"$; B-$

按供试品溶液制备方法制备供试液$依法测定$平均

回收率 *#*)"(C$%&'为 #)'?C!( Q;"'

$)$)(!样品含量测定!取不同批号样品$依法制备

供试液$分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各

$#

!

-$注入液相色谱仪$结果批号为 $##;#<$*$

$##;#<$$$ $##;#<$"$ $##;#%**$ $##;#%*$$

$##;#%*"$$##?#**'$$##?#**%$$##?#*$#$$##?#*$*

的样品中龙胆苦苷含量分别为 *#)($**)#$**)<$

*#)'$*#)'$*#)?$;)'$?)"$;)%$?)# BAO袋'

"!讨论

龙胆苦苷为环烯醚萜的苷类成分$易溶于甲醇$

故采用甲醇提取制备供试液' 但甲醇作溶剂在上述

色谱条件下出现严重的前沿峰$改用 "#C甲醇为溶

剂则峰形得到较好改善' 又因本品为颗粒剂$含糖

量高$若直接用 "#C甲醇提取$则粘稠度高#不易过

滤' 最终选择)先用甲醇提取$再用 "#C甲醇稀释

的方法$获得较好的效果'

制备供试液时$考察了不同提取时间对样品含

量测定结果的影响$结果超声提取时间 (# 分钟$龙

胆苦苷即可提取完全

参照+中国药典,一部%*&药材中含量测定的流

动相$比较了甲醇>水!$<H<'"和乙腈>水!*;H';"的

分离效果$结果采用乙腈>水!*;H';"流动相所得对

照品溶液及供试品溶液的龙胆苦苷均完全基线分

离$峰形好#柱效高#柱压低$故选用该流动相)

根据 *# 批样品中龙胆苦苷的含量测定结果$参

考中国药典 $##; 年版一部龙胆含量测定项下龙胆

苦苷含量不得少于 *)#C$每袋成品中含龙胆的量

为 #)'"" A$龙胆苦苷从药材中 ?#C L<#C转化为

成品$则每袋含龙胆苦苷为 ()%% L;)'" BA$故以

;); BA作为成品的含量测定限度$基本合理$拟定

本品每袋含龙胆苦苷!.

*?

/

$#

U

%

"不得少于 ;); BA'
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