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脾胃颗粒的质量标准研究
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!!脾胃颗粒是由三七#木香#党参#当归等多味药

材组成的纯中药复方制剂$是本院李主任中医师的

经验方% 用于胃溃疡出血后期恢复阶段的修复治

疗$疗效显著% 为了有效控制本产品质量$研究质量

标准课题已在 +$$, 年获省卫生厅审批同意立项%

本文采用薄层色谱法对方中党参#黄芪#当归进行定

性鉴别$同时采用高效液相色谱法对木香烃内酯进

行了含量测定%

-!仪器与试药

岛津./0-$1%系列高效液相色谱仪$紫外检测

器$/.1220./-$1色谱工作站&*3+--4型十万分之

一电子天平!德国 2567869:;公司"$<&0-$$4=型数

控超声波清光器!昆山市超声仪器厂"&>?0- 型三用

紫外分析仪&硅胶 @!青岛海洋化工厂"&木香烃内

酯对照品$党参对照药材 !批号 -+-$A#0+$$,$""%

黄芪对照药材!批号 -+$B#'0+$$,$("$当归对照药

材!-+$B+#0+$$,-$"$均购于中国药品生物制品检定

所&脾胃颗粒!规格每袋 -$ C"$及阴性样品均为萍

乡市中医院制剂室自制$甲醇#乙睛为色谱纯水$为

重蒸馏水$其余试剂均为分析纯%

+!定性鉴别

+)-!黄芪的%./鉴别!取本品 " 个批号各 "$ C$研

细$分别加石油醚!($ DB$ E"A$ FG$超声处理 +$

分钟#滤过$弃去滤液$药渣加正丁醇 A$ FG$超声处

理 A$ 分钟$滤过$滤液用 +H氢氧化钠溶液洗涤 +

次$每次 +A FG$弃去碱液$再用正丁醇饱和的水洗涤

+ 次$每次 +A FG$弃去水层$正丁醇液于水欲上蒸

干$残渣加甲醇 + FG使溶解$作为供试品溶液% 另

取缺黄芪阴性供试品 "$ C$同法制成阴性对照溶液%

再用黄芪对照药材 AC$同法制成对照药材溶液$照

%./法试验% 吸取上述五种溶液各 -$

!

.$分别点

于同一硅胶 @薄层板上$以氯仿0甲醇0水!("I"AI

-$"-$E以下放置 -+ 小时的下层溶液为展开剂$展

开$取出$晾干$喷以 -$H硫酸乙醇溶液$于 -$A E

加热数分钟$置紫外光灯!"(A JF"下检视% 供试品

色谱中$在与对照药物色谱相应的位置上$显相同的

颜色的荧光斑点% 阴性对照色谱中无干扰%

+)+!党参的%./鉴别!取本品 " 个批号各 -A C$研

细$分别加乙醇 '$ FG$超声处理 -$ 分钟$过滤$滤液

蒸干$残渣加水 +$ FG使溶解$用水饱和的正丁醇提

取 " 次$每次 -A FG$合并提取液$回收正丁醇$残渣

加甲醇 + FG使溶解% 另取缺党参阴性供试品 -A C$

同法制成阴性对照品溶液$再取党参对照药材 ( C$

加乙醇 +$ FG$超声处理 "$ 分钟$同法制成对照药材

溶液$照%./法试验% 吸取上述五种溶液各 -$

!

.$

分别点于同一硅胶 @薄层板上$以甲苯0醋酸乙酯0

甲酸0甲醇!"$I-$I'I+"为展开剂$展开$取出$晾干$

喷以 AH硫酸甲醇溶液$在 -$A E烘约 A 分钟$置紫

外光灯!"(A JF"下检视% 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荧光斑点$阴

性对照无干扰%

+)"!当归的%./鉴别!取本品 " 个批号各 -A C$研

细$分别加甲醇 ,$ FG$超声处理 "$ 分钟$放冷$滤

过$滤液蒸干$残渣加水 +$ FG使溶解$放冷$用乙醚

提取 " 次$每次 +$ FG$合并乙醚液$碱液用醋酸乙酯

-A FG$洗脱 - 次$弃去醋酸乙醚$碱液加盐酸酸化至

KL+ D"$再用苯 -A FG洗脱一次$弃取苯液$继用乙

醚提取 " 次$每次 -A FG$合并乙醚液$挥去乙醚$残

''#'
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渣加甲醇 - FG使溶解$作为供试品溶液$另取缺当

归阴性供试品 -A C$同法制成阴性对照溶液% 再取

当归对照药材 A C$同法制成对照药材溶液$照 %./

法试验% 吸取上述五种溶液各 -$

!

.$分别点同一硅

胶@薄层板上$以苯0冰醋酸0甲醇!"$I-I""为展开

剂$+$ E以下展开$取出$立即置紫外光灯!"(AJF"

下检视$供试品色谱中$与对照药材色谱相应的位置

上$显相同颜色的荧光斑点$阴性对照无干扰$

"!含量测定

")-!色谱条件!色谱柱(LMKN6;9G842/

-,

柱 !+A$

FFO' FFO$A

!

F"% 流动相(甲醇0$)-H磷酸!#$I

"$"流速(-)$ FGPF9J$柱温('$ E$检查波长 ++A

JF% 理论板数按木香烃内酯计算应不低于 " $$$%

")+!对照品溶液的制备!精密称取木香烃内酯对

照品 -$ C$置于 -$$ FG量瓶中$加甲醇溶解稀释至

刻度$摇均$即得%

")"!供试品溶液配制!取本品适量$粉碎成细粉

!过 " 号筛"$取 " C$精密称定$置具塞三角瓶中$精

密加入醋酸乙酯 A$ FG$密塞$摇均$称定重量$放置

过液$超声处理 "$ 分钟$取出$放冷$再称定重量$用

醋酸乙酯补足减失的重量$摇均$过滤$精密吸取续

滤液 A FG$置蒸发皿中$挥干$残渣加甲醇微热使溶

解$转移 -$ FG量瓶中$并稀释至刻度$摇均$即得%

")'!阴性试验!取缺木香的阴性对照药物$按供试

品溶液制备方法制备成空白对照掖$进样$测定% 结

果空白对照液在相同的位置处无与木香烃内酯相对

应的色谱峰$表明空白对照无干扰%

")A!线性关系的考察!分别精密吸取对照品溶液

+# '#(#,#-$

!

.)按上述色谱条件进行测定$以峰面

积积分值&为横坐标$对照品量 1!

!

C"为纵坐标$

做线性回归$得回归方程$#Q#)#-A +-&O-$

R,

R

$S$$- (#B+ "$3Q$)BBB ,$结果表明木香烃内酯在

$)++( ' D-)-"+

!

C范围内线性关系良好%

")(!精密度试验!精密吸取对照品溶液 A

!

.$重

复进样 A 次$按上述色谱条件测$木香烃内酯峰面积

积分值的相对标准差 )1-Q-)#-H$表明仪器精密

度良好%

")#!重现性试验!精密称取同一样品共 A 份$

分别按样品测定法测定$结果木香烃内酯平均含量

为 $)-+A FC'C

R-

$)1-Q-)B,H$表明方重现性良

好%

"),!稳定性试验!取供试品溶液$每间隔 + 小时进

样 - 次$共进样 A 次$按上述色谱条件分别测定$峰

面积积分值的)1-Q-),AH!4 QA"$表明供试品溶

液在 -$ 小时内基本稳定%

")B!加样回收率试验!取已知含量的本品!批号

+$$B$--("A 份$每份 -)A C$精密称定精密加入木香

烃内酯对照品 -)+ FC$按供试品溶液制备方法 T5;

操作$制成加样供试品液$依法测定$计算回收率$结

果见表 -%

表 -!回收率试验结果

取样量
!C"

木香烃内酯
含量!FC"

对照品
!FC"

测定量
!FC"

回收率
!H"

平均回收率
!H"

)1-

!H"

-)A$$, -)+$- -)+A +)'# -$-)A

-)A$$B -)+$- -)"- +)'A BA)"

-)A$$+ -)+$$ -)+( +)'' B,)' B,)' +)A-

-)A$$' -)+$$ -)+' +)'' -$$

-)A$$- -)+$$ -)+# +)'" B(),

")-$!样品测定!分别精密吸取对照样品溶液 A

!

.$供试品溶液 +$

!

.$注入液相色谱仪$测定$结果

见表 +$根据此结果$暂定本品每袋含木香以木香烃

内酯汁$不得少于 -)+$ FC%

表 +!" 批样品测定结果"4 Q"#

批号 平均含量!FCPC" )1-!H"

+$$B$--( $)-+A -)A+

+$$B$+-$ $)-"# $),$

+$$B$+-' $)-A+ -)'A

'!讨论

党参性甘$平$归脾#肺经$在处方中起健脾益肺

等作用$其主要成分皂甙$微量生物碱$氨基酸$粘液

质和树脂等$在处方中其他药味中也含有% 因此采

用党参对照药材作为阳性对照$可保证方法的专属

性% 另外黄芪$当归经多次重复试验及分析试验结

果$方法重现性好$专属性强$简便实用$斑点清晰$

检验结果较理想% 木香中木香烃内酯为含量较高的

有效成分$是较为理想的指标性成分% 试验中曾分

别采用醋酸乙酯和甲醇作为提取溶媒制备供试品溶

液$结果以甲醇为溶媒制备的供试品溶液 L3./色

谱杂质较多$影响色谱的分离和测定$因此选择醋酸

乙酯提取制备样品液% 试验中曾以甲醇0水 !,AI

-A"$甲醇0水!,$I+$"$甲醇0$)-H磷酸溶液!#$I"$"

作流动相最为理想$供试品中木香烃内酯与其他成

分得到完全的分离$且峰形对称% 试验中经测定紫

外吸收光谱$木香烃内酯在 ++A JF处有最大吸收$

因此以该波长为测定波长% 本方法简单易行$经方

法学考察表明该方法重现良好$可为脾胃颗粒的质

量控制提供较好的方法%
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