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九气心痛丸质量标准研究

"

!高道侠!郭新强 !!江西省樟树市食品药品检验所!樟树 ""#$%%"

摘要!目的!建立九气心痛丸的质量标准" 方法!用&'(法对木香#延胡索进行了定性鉴别$用)*'(法测定了九气心痛丸中橙

皮苷的含量%选用+,-./01,2钻石(

#3

色谱柱%流动相为甲醇4水&5$673'%检测波长 $35 0.%结果!&'(检出了木香#延胡索特征

斑点%橙皮苷进样量在 %87 9$87

!

:范围内线性关系良好&!;%8<<< 3'%加样回收率为 <<8#=%"#$;%8>?=" 结论!方法简

便#稳定#可靠%可作为本品的质量控制方法"

关键词!九气心痛丸$质量标准$高效液相色谱法$薄层色谱法

中图分类号!@$358#!!文献标识码!A

!!九气心痛丸收载于#卫生部药品标准$中药成

方制剂第五册% 由五灵脂&高良姜&木香&石菖蒲&青

皮&丁香&延胡索七味中药组成'具有理气&散寒&止

痛之功效% 临床用于胃脘疼痛'两肋胀痛'瘕积

聚% 目前'该品种的质量标准仅限于丸剂的检查项

目'为了提高该品种的质量标准水平'对其中木香和

延胡索的薄层色谱鉴别及青皮中橙皮苷的含量测定

进行了研究'现报道如下%

#!仪器"药品和试剂

日本岛津高效液相色谱仪!B*+4#%CDE 紫外检

测器''(4#%C&DE溶剂输送泵"'FG4<7%# 紫外分光

光度计'BA4"$%% 超声清洗器!功率 $7% H'频率 ""

I)J"'A*4$##% 电子天平九气心痛丸!江西药都樟树

制药有限公司"'去氢木香内酯对照品 !批号(

###7$74$%%7%3'中国药品生物制品检定所"'延胡索

乙素对照品 !批号(##%>$?4$%%5%<'中国药品生物

制品检定所"'甲醇为色谱纯'水为重蒸馏水'其它

试剂均为分析纯%

$!方法与结果

$8#!薄层色谱鉴别

$8#8#!木香的薄层色谱鉴别!取本品 #% :'研细'

加三氯甲烷 7% .''加热回流 "% .,0'滤过'滤液挥

干'残渣加乙醇 $ .'搅拌使溶解'离心'取上清液作

为供试品溶液% 取去氢木香内酯对照品'加乙醇制

成每 # .'含 # .:的溶液'作为供试品溶液% 按处

方取不含木香的其它药材'

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

照本品工艺及上述方法

加入适量对照品% 按上述制备方法及色谱条件进

样'每次 #%

!

''测定峰面积'计算回收率% 表明加

样回收结果良好% 结果如表 #%

表 #!左旋紫草素加样回收率实验结果

实验号 样品中含量 加入标准品量 实测量
回收率
!="

平均回收
率!="

"#$

!="

# 7$8$3 5$8?% <"83% <>85?

$ 7#8?? 5$8?% <78%7 #%#835

" 7#8>? 5$8?% <58%> <<8"#

5 7#8#% 7"8$7 #%$8<< <>857

7 7#83> 7"8$7 #%58$" <38"5 <<87> $8$<

? 7#87? 7"8$7 #%785$ #%#8#?

> 7#87# ?"8<% ##>8<$ #%"8<"

3 7#8%% ?"8<% ##"8$< <>853

< 7#8"7 ?"8<% ##58>% <<8#5

$8#%!样品中左旋紫草素含量测定!按样品处理方

法处理三批样品'照上述色谱条件进行测定%

结果表明'"#$;#83?='含量测定方法稳定可

行% 每克紫黄凝胶平均含左旋紫草素为 7#8"

!

:'

考虑生产中的损失'暂定每克紫黄凝胶含左旋紫草

素不得少于 5%

!

:%

"!讨论

!#"试验曾以甲醇6水!>76$7"&甲醇6%8#=磷

酸溶液!376#7"&乙腈4水4甲酸!?3%6"$%67"等为流

动相进行试验研究% 其中甲醇6水!>76$7"系统'出

峰时间较晚!约 $" .,0"'且峰形略有拖尾'而甲醇6

%8#=磷酸溶液!376#7"出峰时间约为 <87 .,0'且

峰形对称无拖尾现象'故最终选用甲醇6%8#=磷酸

溶液!376#7"为流动相%

!$"本实验比较了溶剂!乙醇和甲醇"&超声时

间!$%&5%&?% .,0"和提取方法!回流&超声&冷浸提

取"对左旋紫草素提取效果的影响% 结果甲醇的提

取效率高于乙醇'超声高于回流和冷浸'超声 5% .,0

高于超声 $%&?% .,0'故选用甲醇超声 5% .,0%
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制成阴性对照% 吸取上述溶液各 "

!

''分别点于同

一硅胶M薄层板上'以三氯甲烷4环已烷!76#"为展

开剂'预饱和 #7 .,0'展开'取出'晾干'喷以 #=的

香草醛硫酸溶液'在 #%7 N加热至斑点显色清晰'在

可见光下检视% 供试品色谱中'在与对照品色谱相

应的位置上'显相同颜色的荧光斑点% 阴性制剂无

此斑点%

$8#8$!延胡索的薄层色谱鉴别!取本品 $% :'研

细'加甲醇 7% .''超声处理 "% .,0'滤过'滤液挥

干'残渣加水 #% .'使溶解'加浓氨试液调至碱性'

用乙醚振摇提取 " 次'每次 #% .''合并乙醚液'挥

干'残渣加甲醇 # .'使溶解'作为供试品溶液% 取

延胡索乙素对照品'加甲醇制成每 # .'含 %87 .:

的溶液'作为对照品溶液% 按处方取不含延胡索的

其它药材'照本品工艺及上述方法制成阴性对照%

吸取供试品溶液阴性对照溶液各 #% 9$%

!

''对照

品溶液 $

!

''分别点于同一用 #=氢氧化钠溶液制

备的硅胶 M薄层板上'以甲苯4丙酮!<6$"为展开

剂'预饱和 #7 .,0'展开'取出'晾干'置碘缸中约 $

.,0后取出'挥尽板上吸附的碘后'置紫外光灯!"?7

0."下检视% 供试品色谱中'在与对照品色谱相应

的位置上'显相同颜色的荧光斑点% 阴性制剂无此

斑点%

$8$!含量测定

$8$8#!色谱条件的选择!色谱柱(+,-./01,2钻石

(

#3

柱'58? ..O$7% ..'7

!

.'流动相(甲醇4水!5$

673"'流速(# .'+.,0

L#

'检测波长 $35 0.% 在此条

件下对照品&供试品在约 3 .,0 相同时间有一色谱

峰'阴性对照组无相同色谱峰%

$8$8$!提取方法的选择!取本品适量'研细'取约

#87 :'共 $ 份'精密称定'分置 7% .'量瓶中'加甲

醇 "% .''分别采用超声&回流提取'结果测得含量

分别为 78%>#&78%?3 .:P:'二种提取方法无显著差

异'超声处理操作简单'采用超声提取%

$8$8"!提取时间的选择!取本品适量'研细'取约

#87 :'共 5 份'精密称定'分置 7% .'量瓶中'加甲

醇 "% .''分别用超声处理 #7&"%&?%&3% .,0'结果

测得含量分别为 583$"&78%35&78%3<&78%>< .:P:'

?% .,0已基本提取完全%

"8$85!线性关系的考察!精密称取橙皮苷对照品

?8$7 .:置 $7 .'量瓶中'加甲醇使溶解并稀释至

刻度'摇匀'作为储备液!浓度为 %8$7 .:P.'"'精

密量取储备液各 #&$&"&5&7 .'置 #% .'量瓶中'加

甲醇至刻度'摇匀'分别吸取 $%

!

''注入液相色谱

仪测定峰面积'将进样量与峰面积进行回归处理'回

归方程为(%;<"5&5"'Q$ ??<&>'!;%8<<< 3'橙皮

苷进样量在 %87 978% .:范围内与峰面积呈良好的

线性关系%

"8$87!精密度试验!取本品适量'研细'精密称取

约 #87 :'照含量测定项下实验'精密吸取供试品溶

液 $%

!

''重复进样 7 次'测定供试品溶液中橙皮苷

峰面积值'供试品峰面积值的相对标准差为

%R"%=%

"8$8?!稳定性试验!精密吸取上述供试品溶液 $%

!

''每隔半小时或 # 小时'共测定 3 小时内供试品

溶液中橙皮苷峰面积值'计算'供试品橙皮苷峰面积

值的相对标准差为 %83%=%

"8$8>!重复性试验!取本品适量'研细'取约 #87

:'共 7 份'精密称定'照含量测定项下实验方法制成

供试品溶液'按上述色谱条件进行测定含量'测定结

果经数据处理'"#$为 %8>?=%

"8$83!加样回收试验!取本品适量'研细'取约

%R>7 :'共 7 份'精密称定'分置 7% .'量瓶中'各精

密加入橙皮苷对照品溶液!%8#"$ .:+.'

L#

""% .''

余照含量测定项下实验'吸取 $%

!

'注入液相色谱

仪中进行含量测定'计算回收率% 结果平均回收率

为 <38?7='"#$;#875=%

"8$8<!样品的测定!取本品适量'研细'取约 #87

:'精密称定'置 7% .'量瓶中'加甲醇 "% .''超声

处理 ?% .,0'放冷'用甲醇稀释至刻度'摇匀'滤过'

取上清液'用微孔滤膜!%857

!

."滤过'取滤液'即

得% 另取橙皮苷对照品适量'加甲醇制成每 # .'含

>%

!

:的对照品溶液% 精密吸取供试品溶液&对照

品溶液各 $%

!

''分别注入液相色谱仪中'测定'结

果见表 #%

表 #!九气心痛丸中橙皮苷含量!!P.:(:

L#

批号 橙皮苷含量 批号 橙皮苷含量

%?%3%# 78%> %?%<%# ?8$?

%?%3%$ 78#5 %?%<%$ ?8#3

%?%3%" 58<$ %?%<%" ?8$#

平均含量!.:P:"(78?"

"!小结

我们对提取溶剂 "%=甲醇&>%=甲醇&甲醇&

7%=乙醇&>%=乙醇进行了比较'结果甲醇与 >%=

乙醇提取效果好'但 >%=乙醇提取液色素较深'因

此采用甲醇提取,对甲醇用量分别考察了 $%&"%&7%

.'的提取效果'结果用 "% .'以上提取完全'因此

采用 "% .'溶剂提取% 本方法稳定&可靠'可作为本

品的质量控制方法%
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