
即

习
一 一

刃

‘

《又

一一一一
州

一
,

,

厂卜 一 一一

—
习

’ ’‘
’

‘
加“加

一 一

一 一

二二 二 二泛二二二二二二二聋欲二

一 一

加加气
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图 , 磷酸毗哆醛标准品及合成品的 图谱
一 磷酸毗哆醛合成粗品

, 一 磷酸毗哆醛合成精制品
, 一 磷酸毗哆醛标准品

从图 可以看出 号
、

号
、

号热谱曲线
,

从

开始到出现吸热峰之前
,

曲线斜率平顺无热效应发

生
,

吸热峰形顺畅无明显肩峰
。

说明均不含结晶水
。

号曲线与 号曲线的样品是同一种物质
,

即

磷酸毗哆醛粗品及经纯化得到的精制品
,

只是纯度

有差异
。

因此
,

根据热分析原理
,

其热图谱上将对应

地表现出异同
,

即 它们的热谱特征是一致的
,

而出

峰温度
、

峰的大小及峰面积会有些差异
。

为了比较磷酸毗哆醛标准品及 自己合成品热

谱曲线的相似性
,

我们将 号
、

号热谱曲线放在一

起
,

即成 号
、

号 曲线
。

经 比较可 以看出 合成精

制品与进 口标准品的曲线走向
、

热谱特征均非常一

致
,

可以说明 自己合成的产品即为磷酸毗哆醛
,

合成

已经成功
。

根据上述 所述
,

号
、

号热谱曲线

的出峰温度
、

峰的大小
、

及峰面积有差异的原因
,

是

由于其纯度差异所致
,

提示合成产品的纯度还需进

一步提高
。

应用差热分析方法对物质进行定性
,

是热分析

仪器最基本的功能
。

由于其具有简便
、

快速
、

准确的

特点
,

因此它已经成为新药研究
、

药物分析等药学领

域中一种必不可少的仪器分析手段川
。

参考文献

〔 」 林锦明
,

张东春
,

魏 红
,

等 热分析技术在药学领域中的应用

第二军医大学学报
, ,
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测定通脉灵片中丹参素含量

邢 军
,

李正 国
,

张中湖 济宁市药品检验所
,

山东 济宁

摘要 目的 建立通脉灵片中丹参素的含量测定方法
。

,

流动相为 甲醇
一
乙睛刃 磷酸溶液

一 林 , 二 。

平均加样 回收率为
·

便
、

重现性好
,

可用 于该制剂的质量控制
。

关键词 通脉灵片 丹参素 高效液相色谱法

方法 采用 】吕柱
, 协

,

检测 波长
。

结果 丹参素的线性范 围为
,

尺 刀 为
。

结论 该方法灵敏
、

简

作者简介 邢军
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女
,

学士
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副主任药师
,

一
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卜
一
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一 此
,

罗 巧
, · ·
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即
,

脚 比

通脉灵片是由丹参
、

红花
、

郁金等八味药材制成

的中药制剂
,

具有活血化淤
、

通脉止痛等功效
。

临床

用于心绞痛和心肌梗塞等症
。

现行标准中无含量测

定项 目
,

不能对制剂质量进行有效控制
。

通脉灵片

中丹参为君药
,

丹参素和原儿茶醛是丹参
加 。 。 的主要有效成分

,

本实验参考有

关文献七’一 ’〕,

优化了样品的处理方法和色谱分离系

统
,

采用高效液相色谱法测定制剂中丹参素的含量
,

结果满意
。

一 ,

中国药品生物制 品检定所 通脉灵 片

济宁市 中药 厂
,

批 号 为
、 、 、

、 ,

所用试剂均为分析纯
。

参照《中

国药典 》 年版复方丹参滴丸中丹参素钠与丹参

素的换算关系
,

丹参素钠相 当于丹参素

仪器与试药

高效液相 色谱仪
,

咒 紫外检测器
,

色谱数据工作站 浙江大学智能信息工程研

究所
。

丹参素钠对照品 含量测定用
,

批号

方法与结果

色谱条件 柱
,

卜 流动相 甲醇
一

乙睛刃 磷酸溶

液 流速 检测波长

叭柱温 ℃ 理论板数按丹参素峰计算应不低于
,

样品中丹参素保留时间为
。

见图
。

丹麦素

且图却
日︶田韧

时间 时间

〔 ——
一一 一

时间 而

州粼洲剔叫州挑
。

︵卜且日翻

图 , 通脉灵片 尸 图谱
一 丹参素对照品 一 样品 一 阴性样品

线性 关 系考察 精密称取对 照 品丹参素钠

相当于丹参素
,

置 容量

瓶中
,

加 甲醇溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

作为对

表 丹参素线性关系

对照品 协 峰面积

照品贮备液
。

吸取丹参素钠 对 照 品贮备液
、 、 、 ,

分别置 量瓶 中
,

、

力口

甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

按上述色谱条件
,

进样
卜

,

测定峰面积
。

以进样量 林 对峰面积

作图
,

进 行 回归 分析
。

丹 参 素 回 归 方 程 为
,

丹参素线

性范围 一
,

林 。

以

色谱分 离条件和提取方 法的选择 采用不 同

比例甲醇
一

水
、

乙睛
一

水的酸性溶液进行试验
,

结果发

现酸性强度对色谱峰分离影响较大
,

且甲醇酸性溶



, 阳 加

液较乙睛酸性溶液分离效果好
。

在甲醇酸性溶液中

加人 乙睛后
,

丹参素和原儿茶醛两种成分能同

时得到有效分离
,

改善了峰形
,

缩短分析时间
,

有效

排除了其他成分的干扰
。

曾分别对水
、

盐酸溶液
、

不同浓度甲

醇溶液
、

不同浓度乙醇溶液的提取效果进行比较
,

结

果以实验所选用的方法简便
,

且提取效果好
。

阴性对照试验 按处方 比例及工艺制备不含

丹参药材的样品
。

取约
,

然后依照 项下方

法制备阴性对照溶液
。

取阴性样品溶液
、

对照 品溶

液 每 含丹参素钠 各 卜
,

按上

述色谱条件进行测定
,

结果阴性样品对样品测定无

干扰
。

见图
。

精密度试验 精密吸取对照品溶液 每

含丹参素钠 林
,

连续进样 次
,

记录

峰面积 分别 为
、 、

、 、 ‘ 、

一
。

丹参素

平均峰面积为
,

邢
二 。

,

重复性试验 取同一批号样品
,

按

供试品溶液制备方法制备 份供试液
,

按上述色谱

条件分别进样
。

结果丹参素的含量分别为
、

、 、 、 。

其平均含量为

岁
,

尺 刀
。

稳定性试验 对同一供试品溶液
,

分别在放置
、 、 、 、

后按上述色谱条件进样测

定
,

测定丹参素峰面积分别为 ‘ 、

、 、 ‘ 、 ,

平均峰面

积为 沐 刀 二 。

表明供试品溶液

在 内稳定
。

加样回收率试验 精密称取对照品适量
,

配成

每 含丹参素钠 相当于丹参素

的甲醇溶液
。

精密吸取上述对照品溶液 份
,

每份
,

分别置具塞瓶中
,

挥干溶剂
。

取已知含

量的同一批样品 约
,

精密称定
,

共

份
,

分别置上述具塞瓶 中
,

按样品含量测定方法测

定
,

计 算 回 收 率
。

丹 参 素 平 均 回 收 率 分 别 为
,

尺 二 为
。

见表
。

表 丹参素加样回收试验

样品含量 对照品加人量 得量 回收率 平均回收率

样品测定

对照品溶液的制备 精密称取对照品丹参

表 样品含 测定结果

样品批号 丹参素含量 『片 尺 刀

,创

卫
飞︼飞︸飞」飞口亡﹄气曰

⋯
素钠约

,

置 容量瓶中
,

加 甲醇溶

解并稀释至刻度
,

摇匀
,

制成每 含丹参素钠

相当于丹参素 溶液
,

作为对照

品溶液
。

, 供试品溶液的制备 取本品 片
,

除去包

衣
,

精密称定
,

研细
,

混匀
,

取约
,

精密称定
,

置

具塞瓶中
,

精密加人水
,

称定重量
,

摇匀
,

超声

处理
,

放冷
,

再称定重量
,

用水补足减失的重

量
,

摇匀
,

放置片刻
,

离心
,

精密吸取上清液
,

浓缩至干
,

加水约 巧
,

转移至分液漏斗中
,

用稀

盐调 值至
,

加氯化钠
,

用醋酸乙醋提取

次
,

每次
,

合并提取液
,

蒸干
,

残渣加 甲醇

使溶解
,

并定容于 量瓶中
,

作为供试品溶液
。

测定方法 分别精密吸取对照品溶液与供

试品溶液各 林 ,

注人液相色谱仪
,

测定
,

即得
。

测定结果见表
。

叫《

结果与讨论

曾对样品中丹参素
、

原儿茶醛同时进行含量测

定
,

不同批次样品 中丹参素的含量为 一

盯
,

多批样品含量约 酬 原儿茶醛的含量

为 一 留
。

因不同批次样品的含量存在

较大差异
,

而丹参素含量较原儿茶醛高
,

故选定丹参

素含量为指标
。

不同批次样品中丹参素
、

原儿茶醛的含量存在

较大差异
,

主要与丹参药材的质量有关
。

目前丹参

药材的主要来源为栽培品种
,

由于产地
、

采收年限的

影响
,

丹参药材的质量存在较大差异
,

因此
,

通过控
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户

制该产品中丹参素含量
,

可控制产品中丹参的质量
。

参考文献

【 〕 张建中
,

吕迁洲
,

王新宏
,

等 测定活血合剂中丹参素
、

原

儿茶醛的含量 中成药
, ,

韩桂如
,

赵志军
,

刘铁刚
,

等 丹参制剂中原儿茶醛及丹参素的

同时定量分析 〕中成药
,

《洲
,

盛景芬 高效液相色谱法测定丹参注射液中原儿茶醛和丹参

素的含量 〔 」中成药研究
, ,

收稿 日期 一 一

日 法测定养精胶囊中淫羊霍普的含量

陆晓和
,

金保方
,

王修来 南京军区南京总医院
,

江苏 南京

摘要 目的 建立测定养精胶囊中淫羊蓉普含量 的 高效液相 色谱方 法
。

方法 采用 , 柱
,

卜 流动 相 乙 睛 一 水 流速 检测 波长
。

结果 淫羊蓉普在
一 范围呈 良好线性关 系

, ,

平均回收率
, 。

结论 本法 简便可行
,

准确性高
,

重现性好
,

适用 于该制剂含量控制
。

关键词 养精胶囊 淫羊霍普

中图分类号 文献标识码 文章编号 一 一 一

小
, 一 ,

儿
一

娜
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洲
,

耽 幻
, ,

卜
一

‘

罗 一

叮 五
, ,

,

币 百

自

养精胶囊是由淫羊蕾
、

当归
、

紫河车等中药经提

取后加工而成
,

具有滋阴补肾
、

活血通络
、

生精助阳

的功效
,

用于少精症及性欲减退
、

勃起功能障碍等
。

淫羊蕾为本方的君药
,

淫羊蕾昔为已知的主要成分
,

因此
,

本文将该成分作为测定指标
。

。

方法与结果

色谱条件
,

色谱柱
,

柱

协 流动相 乙睛 一 水

仪器与试药

·

仪 器 一 一 液相 系统
,

工作站

试 药 淫羊蕾昔对照 品 中国药品生物制 品

检定所
,

批号
,

养精胶囊 南京军 区

总医院制剂科
,

批号 为
, , 。

甲醇为分析纯 南京化学试剂一厂
,

乙睛为色谱纯
,

水为纯净水
。

甚金项目 江苏省
“

六大人才高峰
”
基金

作者简 介 陆 晓 和
,

女
,

教授
,

主 任 药 师
一

通讯作者 金保方
, 一

·

检测波长 流速 柱温 ℃ 进

样体积 林
。

对 照 品 溶 液 的 制 备 取 淫 羊 蕾昔 对 照 品
,

置 量瓶中
,

加 甲醇溶解并稀释至刻

度
,

摇匀
,

即得
。

供试 品 溶液 的 制备 精确称取本品 内容物
,

置 量瓶中
,

精确加人甲醇
,

称重
,

超声提取
,

放冷
,

再次称重
,

加 甲醇补足减失

的重量
,

摇匀
,

即得
。

阴性对照溶液 的制备 取不含淫羊蕾的本品

组方一定量
,

按成品制备工艺及供试品溶液的制备

方法制备阴性对照溶液
。

系统适应性试验 取阴性对照溶液
,

对照品溶

液和供试品溶液按上述色谱条件进样
。

结果表明

阴性对照溶液对样品中淫羊蕾昔的测定无干扰
,

淫


