
ΜΕΤΗΟ∆ ∞¬ ∏ ∏ ° ¬ ≤ ∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ ×

∏ ° ¬ ≤ ∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ ∏ √ ∏

° ¬ ≤ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ° ¬ ∏ ∏

  平消胶囊为抗肿瘤的中成药 载于部颁药品标准中药成

方制剂第二十册 其含量测定是取样品加浓氨溶液碱化 用

氯仿超声或浸泡放置提取 滤过 滤液加 硫酸溶液

提取 定容 在 和 处测定吸收值 计算即得∀该

法误差大 对此作了改进试验∀

1  仪器及材料

∂ 日本 平消胶囊 某制药股份有限公司 试剂

试药均为 士的宁对照品 中国药品生物制品检定所 ∀

2  试验方法

取样品 份 每份 精密称定 份按标准方法制成供

试品溶液∀ 另 份精密加入 的硫酸溶液 超

声处理 分钟 离心∀ 精密量取溶液 加浓氨溶液使成

碱性 用氯仿提取 次 每次 合并氯仿液∀氯仿液用

的硫酸溶液提取 次 每次 合并硫酸溶液 通

过 的硫酸溶液湿润的滤纸 置 量瓶中 加

的硫酸溶液至刻度 摇匀 作为改进供试品溶液∀将

上述溶液在 和 处测定吸收度 计算即得∀标准

方法和改进方法试验结果见表 ∀

表 1 标准方法和改进方法试验结果表

批 号

试验次数

标准方法

改进方法

3  加样回收率试验

取批号为 样品约 供 份 精密称定∀ 再精密

量取 种浓度不同的士的宁溶液各 份 分别加入样品中

按改进方法试验 计算回收率 结果见表 ∀

表 2 回收率测定结果

样品量 对照品量 测定量 回收量 回收率 平均回收率 ≥⁄

4  小结和讨论

4 1  小结  经过多次用改进方法试验和回收加样试验 改

进方法结果稳定 重现性好 优于原标准方法 有实用价值和

意义∀

4 2  讨论  原方法在供试品溶液的制备中用氯仿作溶媒∀

氯仿为易挥发性溶剂 滤过中受温度的高低 滤纸的大小等

因素的影响 氯仿大量挥发 滤液量不易控制∀ 另外 氯仿作

溶媒 一般较易滤过 由于平消胶囊组成特殊 用氯仿提取很

难滤过∀笔者用一般过滤 减压抽滤 离心等方法 都不理想

使滤液不能定量控制 有时得不到溶液 ∀ 导致测得含量

不准确∀

在对平消胶囊的含量测定修订中 为了解尽可能和原标

准保持一致 又克服氯仿挥发和不易滤过造成的弊端 设计

了上述的试验方法 可采用标准中的公式进行计算∀

收稿日期

复方板蓝根颗粒定量方法的研究

孙立新 佟立今 毕开顺 沈阳 沈阳药科大学药学系

摘要 目的 建立复方板蓝根颗粒中靛蓝和靛玉红的含量测定方法∀方法 采用反相高效液相色谱法 固定相为 ≥ ≤

柱 以醋酸铵2甲醇 Β √Β √ 为流动相 检测波长 测定该制剂中靛蓝和靛玉红的含量∀ 结果 靛蓝平均回收率为

≥⁄为 靛玉红平均回收率为 ≥⁄为 ∀ 结论 本法操作简便 结果准确 可以作为复方板蓝根颗

粒的质量控制指标∀

关键词 复方板蓝根颗粒 靛玉红 靛蓝 高效液相色谱法

Α στυδψ ον τηε ΘυαντιτατιϖεΜετηοδ οφ Ινδιγο ανδ λνδιρυβιν ιν Φυφανγ Βανλανγεν Κελι

≥∏ ¬ × ∏ ∆ επαµ νεντ οφ Πηαρµ αχψ Σηενψανγ Πηαρµ αχευτιχαλΥνιϖερσιτψ Σηενψανγ
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΕΤΙς Ε × ∏ ∏ ƒ∏

∞× ⁄ × ° ≤ ≤ ∏ ≅

∏ 2 Β √Β √ × √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ

× √ ∏ ? ? √ ΧΟΝΛΥΣΙΟΝ ×

∏ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ƒ∏ ∏ ° ≤

  复方板蓝根颗粒是由板蓝根和大青叶组成∀具有清热解

毒!凉血消肿的作用 多用于流感!腮腺炎!肝炎等疾病的治

疗∀ 复方板蓝根颗粒收载于卫生部药品标准 中药成方制剂

第十二册 • ≥ 2 2 2 其质量标准采用茚三酮显色法

鉴别 没有含量测定方法∀ 杨芬等采用薄层层析 分光光度

法测定复方板蓝根颗粒的含量 但此法操作烦琐∀ 本文采用

反相高效液相色谱法测定复方板蓝根颗粒中靛蓝和靛玉红

的含量∀

1  仪器与材料

仪器 日本岛津公司高效液相色谱仪 ≤ 2 系列 ≤ 2

溶剂输送泵 ≥°⁄2 ∂ 紫外2可见分光检测器 ≤ 2

数据处理装置 Λ 定量进样阀∀

对照品靛蓝!靛玉红 中国药品生物制品检定所 氯仿

为分析纯 醋酸铵为分析纯 甲醇为色谱纯 水为重蒸水 复

方板蓝根颗粒 市售 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件及系统适用性

≥ ≤ 柱 ≅ Λ 流动相为

醋酸铵2甲醇 Β √Β √ 流速 检

测波长 柱温为室温 按靛玉红计算理论塔板数为

∀

2 2  标准曲线的制备

精密称取靛蓝 !靛玉红 于 量瓶

中 用氯仿溶解并稀释至刻度∀ 精密吸取

分别于 量瓶中 用氯仿稀释置刻度∀ 分别进样

Λ 得色谱图 计算出回归方程∀ 靛蓝回归方程

≤  靛蓝在 ∗ Λ 范围

内呈线性∀ 靛玉红回归方程 ≤  

靛玉红在 ∗ Λ 范围内呈线性∀ 其中 是靛蓝

或靛玉红的峰面积 ≤ 是靛蓝或靛玉红的浓度∀

2 3  专属性试验

复方板蓝根颗粒中板蓝根和大青叶的成分相似 主要是

靛蓝和靛玉红∀ 在上述色谱条件下 靛蓝的保留时间为

靛玉红的保留时间为 ∀

2 4  样品测定

精密称取研细的样品 加氯仿 置水浴中加

热回流 过滤 滤液浓缩后置 量瓶中 用氯仿稀

释至刻度 进样 Λ 得色谱图∀由回归方程计算靛蓝!靛玉

红的含量 样品色谱图及 批样品测定结果如图 !表 所

示∀

表 1 复方板蓝根颗粒中靛蓝!靛玉红的含量测定结果

靛玉红

Λ

≥⁄ 靛蓝

Λ

≥⁄

图 1 复方板蓝根颗粒的色谱图

靛玉红 靛蓝

2 5 重复性试验

精密称取样品 批号 份 按样品含量测定方法

操作 靛蓝的平均含量为 Λ ≥⁄ 为 靛玉

红的平均含量为 Λ ≥⁄ 为 ∀

2 6 加样回收率试验

精密称取样品 批号 份 分别精密加入不同量

的靛蓝和靛玉红对照液 按样品含量测定方法操作 计算回

收率 结果见表 ∀

表 2 回收率试验结果

成分
含量

Λ

加入量

Λ

测得量

Λ

回收率 平均值 ≥⁄

靛蓝

靛玉红
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3  讨 论

3 1  本文采用高效液相色谱法测定了复方板蓝根颗粒中靛

蓝和靛玉红的含量 操作简便 结果准确 可以作为复方板蓝

根颗粒的质量控制指标∀

3 2  复方板蓝根颗粒的氯仿提取液 内稳定 故应保证

在 内完成实验∀

3 3  板蓝根和大青叶的有效成分是靛蓝和靛玉红 但本文

测定复方板蓝根颗粒中的靛蓝和靛玉红含量与板蓝根和大

青叶药材中靛蓝和靛玉红的含量≈ 相比较低 说明复方板蓝

根颗粒水提醇沉的制备工艺不利于靛蓝和靛玉红的浸出∀

3 4  样品提取方法及条件考察 分别采用氯仿!乙醇为溶

剂 加热回流不同时间 比较靛玉红的含量 结果见表 ∀

表 3 不同提取时间和不同溶剂的提取效果比例

提取时间 乙醇

靛蓝 靛玉红

氯仿

靛蓝 靛玉红

  结果表明样品用氯仿加热回流 较为适宜∀

收稿日期

乌头类药材及中毒案例未知品中酯型生物碱的检出及测定

张文婷 杭州 浙江省药品检验所

摘要 目的 建立乌头类主要毒性成分新乌头碱!乌头碱!次乌头碱的检出方法和含量测定方法∀方法 以 × ≤ 法和 ° ≤ 法

双重鉴定各药材及未知品中酯型生物碱的存在并测定其含量∀ 结果 × ≤ 法能有效检出新乌头碱!乌头碱和次乌头碱 ° ≤

法可进一步确证各酯型生物碱的存在并测定 × ≤ 点样量的乌头碱含量∀结论 该方法操作简单!快速!准确 可作为乌头

类药材及中毒案例未知品的鉴定与含量测定方法∀

关键词 乌头碱 新乌头碱 次乌头碱 检出 含量测定

Χηεχκινγ ανδ µ εασυρινγ δουβλε−εστερ αλκαλοιδσιν αχονιτεσµ εδιχιναλµ ατεριαλσανδ ιν υνκνοωινγ µ ατεριαλσ

ποισονινγ χασεσ

• Ινστιψυτε οφ ∆ ρυγ ΧοντρολΖηεϕιανγ Προϖινχε Η ανγ ζηου

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΠΥΡ ΠΟΣΕ ∞ ∏ 2

¬ ΜΕΤΗΟ∆ × ¬ ∏ 2 √

∏ ∏ × ≤ ° ≤ ΧΟΝΣΕΘΥΕΝΧΕ × ≤ 2

° ≤ ¬ ∏ 2 ∏

∏ × ≤ ≤ ∏ ∏ × ≤ ° ≤ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ 2 ∏

  5中国药典6收载的乌头类药材有草乌 毛茛科植物北乌

头 ∏ ∏ 的干燥块根 !川乌 毛茛科

植物乌头 ≤ ⁄ ¬ 的干燥母根 !附子 毛茛科

植物乌头 ≤ ⁄ ¬ 的子根加工品 和雪上一支蒿

毛茛科植物短柄乌头 ∏ ⁄ 的干燥块根

具祛风除湿 温经止痛作用 但由于他们所含的酯型生物碱

具剧毒 因此 在使用药材及炮制饮片时 必须控制其含量限

度∀ 近年来 使用民间偏方造成乌头类中毒导致死亡的人数

不断增加 由于使用者多制成酒剂或粉末 给鉴定和公安办

案带来一定的难度 另外 现版中国药典为分光光度法测定

单味药材中的总酯型生物碱量 对于复方中药中含有乌头类

药味的制剂仅用 × ≤ 法比较斑点的大小来判断乌头碱是否

超限 尚无一个有效的方法及指标来确定其酯型生物碱中主

要毒性成分分离方法及含量情况 因此 有必要制订确实可

行的鉴定和检测手段 严格控制乌头类酯型生物碱的限度

以防止类似的事件发生∀乌头类药材含有的酯型生物碱主要

为新乌头碱!乌头碱和次乌头碱 本文针对该三成分对各药

材及未知品制订 × ≤ 鉴定和 ° ≤ 法检测方法 以供药品

生产企业!饮片加工企业和专业检测部门参考∀

1  仪器和试药

≥≥ 液相色谱仪 ≥≥ 检测器 ⁄ ⁄检测器∀

岛津 ∂ 2 紫外分光光度计∀
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