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0．427 2 Ixg·ml～。

2．10样品含量测定

分别精密吸取6个批次的健脑合剂各1．0 ml，

按“2．2．2”项下方法制备供试品溶液，进样分析，以

外标法计算含量，结果见表3。

表3样品含量测定结果(n=3，斗g·ml’1)

3讨论

3．1检测波长的选择

用二极管阵列检测器分别对大黄素和齐墩果酸

的对照品溶液进行全波长扫描，结果显示，大黄素在
254 nm波长处有最大吸收，齐墩果酸的最大吸收波

长为208 nm，故选择254 nm和208 nm作为检测波

长。

3．2流动相的选择

采用不同的浓度的醋酸水溶液．甲醇作为流动

相进行试验，结果表明：当醋酸浓度超过0．1％时，

各峰形对称，故选择0．1％醋酸水溶液一甲醇作为流

芪芨散质量标

动相进行梯度洗脱。

3．3 小结

含量测定结果显示每1 ml健脑合剂中含大黄

素10．68斗g，齐墩果酸29．80 Ixg，RSD均小于

1．64％，制剂工艺稳定。本文采用HPLC法同时测

定首乌藤中大黄素和女贞子中齐墩果酸的含量，方

法简单，结果准确可靠，可用于健脑合剂的质量控

制。
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准的研究
戴卫红 李云霞 矛J、成宏 (解放军白求恩国际和平医院石家庄050082)

摘要 目的：建立芪芨散的质量标准。方法：采用TLC法，对处方中的黄芪和当归两味药材进行定性鉴别；采用HPLC法，

Diamonsil C。8色谱柱(150 mm×4．6 mm，5 txm)，以甲醇一水一磷酸(54：46：0．6，用三乙胺调节pH 6．0)进行洗脱，在280 nm处测

定芪芨散中延胡索乙素的含量。结果：在薄层色谱中均能检测出黄芪和当归的成分，空白对照无干扰；延胡索乙素在5．97—

59．70汕g·ml-1范围内质量浓度与峰面积呈良好的线性关系，平均回收率为100．1％(RSD=1．68％，n=9)。结论：建立的方

法准确度高、重复性好，可作为芪芨散的质量控制方法。
’
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Study on Quality Standard of Qiji Powders
Dai Weihong，Li Yunxia，Sun Chenghong(Bethune International Peace Hospital of PLA，Shijiazhuang 050082，China)
ABSTRACT Objective：To establish a quality standard of Qiji powders．Method：TLC was used to identify the two herbal plants of
the prescription：Rad&Astragali and Radix Angelieaesinensis．The analysis of tetrahydropalmatine was performed on Diamonsil C18(150
mm×4．6 mm，5斗m)column with the mobile phase of methanol—water—phosphoric acid(54：46：0．6，adjusting pH to 6．0 with triethyl—
amine)，and the detection wavelength was 280 nm．Result：Components of the two herbals were detected by TLC without negative inter-
ference．The linear calibration curve was obtained within the concentration range of 5．97-59．70 txg·ml一．The average recovery of tetra·

hydropalmatine was 100．1％(RSD=I．68％，／Z=9)．Conclusion：The method is precise and reproductive，which can be used to con-

trol the quality of Qiji powders．
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提取加工制成的散剂(制剂许可证号：北

20062HZQ)。具有健胃止痛的作用，用于治疗十

二指肠球部溃疡、胃溃疡、十二指肠球炎，为本院

自制制剂。，为了有效控制其质量，确保临床患者

用药的安全有效，采用薄层色谱法对其巾的3味

药材进行定性鉴别；采用高效液相色谱法测定延

胡索乙素的含量。

1仪器与试药

Agilent I 100型高效液相色谱仪(包括G1322

型在线脱气机，G1311 A型四元泵，G1 313A型自动

进样器，GI 314A型紫外检测器，A．08化学工作

站)；色谱柱Diamonsil C18(150 mill×4．6 mm，5

仙m)；BT-2l l D型电子分析天平(北京赛多利斯仪

器系统有限公司)；pHS．3B精密pH计(上海雷磁

仪器厂)；CSB-3I。．120型超声波清洗器(天津市考

德斯科技有限公司，120 W，高频)；DK一98．I型恒

温水浴锅(天津市考德斯科技有限公司)；851．2远

红外快速干燥箱(上海向阳无线电元件厂)；ZF．2

型i用紫外仪(上海市安亭电子仪器厂)；薄层色

谱用预制硅胶G板(青岛海洋化工厂分厂)。

对照药材和对照品均由巾国药品生物制品检

定所提供，黄芪甲苷(批号：0781-2001 09)、当归

(批号：120927—20041 1)、延胡索乙素(批号：

1 10726．200409)；芪芨散，本院制剂室提供(批号：

20100526、2010081 1、20101 121)；甲醇和三乙胺为

色谱纯，其余试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1 薄层色谱鉴别。川

2．1．1 黄芪 取本品8 g，加甲醇30 ml，超声处

理30 min，滤过，滤液蒸干，残渣加水20 ml使溶

解，加水饱和的正丁醇振摇提取2次，每次20 ml，

合并正丁醇液；加氨试液振摇洗涤2次，每次20

ml；取正丁醇液蒸干，残渣加甲醇1 ml使溶解，作

为供试品溶液。另取黄苠甲苷对照品，加甲醇制

成每1 ml含l mg的溶液，作为对照品溶液。照薄

层色谱法(《中国药典》2010年版一部附录ⅥB)

试验，吸取供试品溶液5 txl，对照品溶液3一，分别

点于同一硅胶G．薄层板上，以三氯甲烷．甲醇一水

(13：7：2)的下层溶液为展开剂，展开，取出，晾干，

喷以10％硫酸乙醇溶液，在105℃加热至斑点显

色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的

位置上，13光下显相同颜色的斑点；置紫外光灯

(365 lqm)下显相同颜色的荧光斑点，见网1：．

67

2．1．2 当归 取本品2 g，加乙醇20 ml，超声处

理20 min，滤过，滤液挥至5 ml，作为供试品溶液。

另取当归对照药材0．2 g，同法制成对照药材溶

液。照薄层色谱法(《巾国药典》2010年版一部附

录ⅥB)试验，吸取上述两种溶液各10 Ixl，分别点

于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶G薄层

板上：以甲苯．醋酸乙酯(9：1)为展开剂，展开，取

出，晾干，置紫外光灯(365 nm)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，见图2。

= j

I．供试l铺

2．黄蓖甲件对照品

3．阴性对照

图1 黄芪TI．C图谱

2．2 含量测定

l 2 3

1．供试品

2．当归对照药材

3．阴性对照

图2当归．7FLC图谱

2．2．1 色谱条件口j1 色谱柱：Diamonsil C1 8

(150 mm×4．6 mm，5“m)；流动相：甲醇-水一磷酸

(54：46：0．6，用三乙胺调节pH 6．0)；流速：1．0 ml

·rain～；检测波长：280 ilm；柱温：500C；迸样量：10

“l。

2．2．2 溶液的配制

2．2．2．1 对照品溶液 精密称取延胡索乙素对

照品11．94 mg，置100 ml量瓶中，甲醇溶解并稀释

至刻度，摇匀，作为母液、，采用倍数稀释法将母液

用甲醇稀释2，4，8，12，16，20倍作为对照品溶液。

2．2．2．2供试品溶液H1 取本品约4 g，精密称

定，置100 ml锥形瓶中，加浓度为5％的氢氧化钠

溶液50 ml，超声30 rain，离心(3 000 r·min。1)7

rain，倾出上清液，同法操作3次。合并上清液，并

用乙醚提取，每次50 ml，提取4次。，合并乙醚提

取液，蒸干，残渣加50％甲醇溶解，转移至10 ml

量瓶中，摇匀，用0．45 txm微孔滤膜过滤，取续滤

液，即得?

2．2．2．3 阴性样品溶液 按处方比例称取除延
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胡索以外的其余药材，按芪芨散的制备工艺制成

阴性样品；按“2．2．2．2”供试品溶液项下方法操

作，制成缺芪芨散的阴性样品溶液。

2．2．3 干扰试验 分别取对照品溶液、供试品溶

液和阴性样品溶液注入液相色谱仪，在该色谱条

件下，延胡索乙素的保留时间为28．4 min。阴性

样品测定无干扰。结果见图3。

J厂——』—二八。 ／＼
广_1]]]]___T_T_T—r_rTTT—r—广_1]_T_T一厂广一r_1]1_T_T_r_rT_广TTT__1_T_1广__]]一
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∥ j以
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C

A．对照品B．阴性样品C．供试品1．延胡索乙素

图3 HPLC色谱图

2．2．4 线性关系考察 精密吸取“2．2．2．1”项

下的系列对照品溶液10¨1，注入高效液相色谱仪

进行分析，记录延胡索乙素色谱峰面积。以峰面

积(y)对浓度(x)进行回归运算，延胡索乙素的回

归方程为Y=9．553 6X+0．963，r=0．999 8；结果

表明延胡索乙素在5．97—59．70斗g·ml‘1浓度范

围内，浓度与峰面积呈良好的线性关系。

2．2．5 精密度试验 取“2．2．2．1”项下的对照

品溶液，按上述色谱条件连续进样6次，测得延胡

索乙素色谱峰面积的RSD为1．23％。

2．2．6 重复性试验 取芪芨散样品(批号：

20100526)，按“2．2．2．2”项下的制备方法，平行制

备5份供试品溶液，分别测定含量。延胡索乙素

的平均含量为0．064 mg·g～，RSD为1．77％(n=

5)。

2．2．7稳定性试验 取同一供试品溶液(批号：

20100526)，分别在0，2，4，6，8，12 h时进样，测定

延胡索乙素峰面积，RSD为1．71％(n=6)。结果

表明供试品溶液在12 h内稳定。

2．2．8 加样回收率 精密称取已知含量的样品

(批号：20100526)，分别加入低、中、高三种浓度的

对照品溶液，按“2．2．2．2”供试品溶液项下操作，

各精密吸取10¨1，注入液相色谱仪进行分析，记

录延胡索乙素峰面积。测得延胡索乙素的平均回

收率为100．1％(RSD=1．68％，n=9)。

2．2．9 样品含量测定 取3批芪芨散，按

“2．2．2．2”项下方法操作，注入液相色谱仪进行分

析，以外标法计算延胡索乙素的含量。结果见表

1。

表1 芪芨散中延胡索乙素的含量测定结果(／7,=3)

批号 延胡索乙素含量(mg·g。1)

20100526 0．063

20100811 0．068

20101121 0．057

3讨论

3．1 芪芨散含药味较多，成分复杂，在提取延胡

索乙素，测定其含量时，采用了多种方法，特别是

碱化这一环节。本文参考了很多文献，大多数采

取的是用氨水碱化，乙醚提取，或用乙醇提取，中

性氧化铝柱分离，经多次试验，延胡索乙素的提取

率较低，后经试验，用氢氧化钠溶液可以有效地将

其提取出。

3．2试验中曾使用甲醇一水．磷酸为流动相，分离

效果很差，后经试验，pH对保留时间和峰形有较

大影响，pH为6时，峰形较好；柱温增加到50℃，

保留时间缩短，有效地增加了主峰与杂峰的分离

度。
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