
甲醇 2乙腈 2sqth 磷酸水溶液 kuxΒxΒzslo流速 }sqx °�#

°¬±
pt
o柱温 }vsε o检测波长 }uws ±°o栀子苷对照品在此条

件下的保留时间为 usqu °¬±∀理论塔板数为 w sss∀

3q4q2  线性范围  精密提取栀子苷对照品 |qu °ªo置于 ts

°�量瓶内 o加甲醇溶解至刻度 ∀精密吸取此液 sqstuxo

squxsosqxotqsotqx °�至 ts °�量瓶内 o并加甲醇至刻度 ∀

分别吸取各浓度溶液 ts Λ�o注入液相色谱仪 o测定峰面积 o

以栀子苷量 kΛªl为横坐标 o峰面积为纵坐标 o计算得回归方

程 Ψ � {t n ws tzuΞ, ρ� sq||| |o线性范围为 sqtxx ∗ tqv{

Λª∀

3q4q3  样品测定  精密量取本品 tss °�o至超声器内超声

提取 us °¬±∀取滤液 xsqs °�o置已处理好的大孔吸附树脂

柱 ktqu ¦° ≅ ts ¦°l
≈v 

o以 u °�# °¬±
pt流速缓慢通过树脂

柱 ∀用水洗到流出液无色 kws °�# °¬±
pt

lo再以 xsh 乙醇

tss °�洗脱 ku °�# °¬±
pt
l∀收集洗脱液于 tss °�量瓶内

并稀释至刻度 ∀精密吸取此液 ts Λ�o注入液相色谱仪 o测定

峰面积 ∀此外标法计算其含量 o测得 v批样品含量分别为

sqzth osqzyh osqzwh o其 � ≥⁄分别为 vqtuh ovqs|h o

vqtzh ∀

3q4q4  精密度试验  取浓度为 v{ °ª# �
pt的标准品溶液及

同批号的样本液各 ts °�o分别进样 o重复 x次测定峰面积 ∀

结果对照品 � ≥⁄为 sqy|h o样品 � ≥⁄为 vqtxh ∀

3q4q5  加样回收率  精密量取本品 xs °�置于 tss °�量

瓶内 o加入栀子苷对照品 uqts °ªo照上述样品测定方法处理

样品并测定 ∀结果平均回收率为 |{q|h o� ≥⁄ � vqu|h kν �

xl∀

4  讨论

本试验中 o用大孔树脂 ⁄tst进行上柱前的处理是必要

的 o它可以减少色谱图中的杂峰干扰 o有效分离主峰与其他

杂质峰 o同时保护色谱柱 ∀
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宫血宁肠溶片的制备及质量控制

袁伟清 k广东省深圳市横岗人民医院 o广东 深圳 xt{ttxl

摘要 }目的  研究宫血宁肠溶片的制备工艺和质量控制方法 ∀方法  采用 ×≤�法对处方中的黄芪进行定性鉴别 ~用高效液相

色谱法测定黄芪甲苷的含量 ∀结果  定性鉴别分离度好 o专属性强 o含量测定黄芪甲苷的平均回收率为 |zquyh o� ≥⁄为

tqv|h ∀结论  本制备工艺合理可行 o质量控制方法重复性好 o能有效地控制剂的质量 ∀

关键词 }宫血宁肠溶片 ~黄芪甲苷 ~高效液相色谱法

中图分类号 }� u{|   文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkusszls{2szss2su

  宫血宁肠溶片方组源于古典方 o经临床筛选加减化裁组

合后 o对妇人崩漏症有明显疗效 ∀本制剂以天然中药材为原

料 o采用逆向水提醇沉工艺提取 !分离 !精制中药材 ~同时 o运

用现代薄膜包衣技术和包合技术制备肠溶片 ∀该制剂吸收

快 o生物利用度高 o无不良反应 o是治疗功能失调性子宫出血

的中药制剂 ∀

1  处方与制备

1q1  处方

黄芪 uss ªo白术 t{s ªo山茱萸 txs ªo白芍 tus ªo煅龙骨

uss ªo煅牡蛎 uss ªo地榆炭 txs ªo海螵蛸 tus ªo茜草 |s ªo经

制剂工艺制备后 o使成 tsss粒肠溶片 ∀

1q2  制备

1q2q1  宫血宁浸膏粉的制备  本工艺是采用水提醇沉法 o

以水为溶媒将上述处方中已粉碎成细粉的药材进行蒸汽回

流 o以 tssε 水提取 u次 o每次 u «o然后将提取液适当浓缩成

每 t °�相当于药材 t ∗ u ª左右 o再用 zxh乙醇 k约处方中

生药总量的 v倍 l浸渍 tu «o恒温回流 u «o滤过 ∀将提取的

液体浓缩成浸膏备用 o稠膏采用真空喷雾干燥即成宫血宁全

浸膏粉 o然后加适量赋形剂制粒 o压片 ∀

1q2q2  肠溶片的制备  将适量聚丙烯酸树脂 ��号 !���号溶

解于 |xh乙醇中 o溶解后加入少量萞麻油 !苯二甲酸二乙酯 !

滑石粉 !肽白粉 !食用色素 o配成肠溶包衣液备用 ∀进行肠溶

片包衣过程中 o先将宫血宁片心倒入锅内转动后 o在用热风

预热 wxε 时 o即可用肠溶包衣液进行喷雾连续加料 o控制流

量在 ts °�# °¬±
pt左右 o喷完后继续用热风干燥 x ∗ ts °¬±

后出料 o置干燥器内干燥 { «以上 o即得宫血宁肠溶片 ∀

2  质量控制

2q1  性状

本品为肠溶片 o除去肠溶衣后 o呈深褐色 o气香 o味苦 ∀

2q2  鉴别
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取本品 y片 o除去包衣 o研碎 o用水饱和的正丁醇振摇萃

取 v次 o每次 vs °�o合并正丁醇液 o用氨试液洗涤 v次 o每次

vs °�合并 o正丁醇液蒸干 o残渣加甲醇 t °�使溶解 o作为供

试品溶液 ∀另取黄芪甲苷对照品 o加甲醇制成每 t °�含 t

°ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀照薄层色谱法 ≈t 试验 o吸取上

述两种溶液各 u Λ�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以氯仿 2

甲醇 2水 ktvΒzΒul以下放置的下层溶液为展开剂 o展开 o取

出 o晾干 o喷以 tsε 硫酸乙醇溶液 o在 tsxε 加热至斑点显色

清晰 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的位置上 o日光

下显相同颜色的斑点 ~紫外光灯 kvyx ±°l下显相同颜色的荧

光斑点 ∀

2q3  检查

应符合片剂项下有关的各项规定 ∀

2q4  含量测定

以本方君药黄芪所含黄芪甲苷作为含量测定的指标 ∀

2q4q1  色谱条件  色谱柱 }�± µ̈·¶¬̄ �⁄≥2vkuxs °° ≅ wqy

°°ox Λ°lo�²µ¥¤¬�⁄≥ kuxs °° ≅ wqy °°ox Λ°lo乙腈 2水

ktΒul为流动相 ~检测波长为 uss ±°o流速 tqs °�# °¬±
pt
o

理论塔板数按黄芪甲苷峰计算为 w sss∀

2q4q2  溶液的配制  对照品溶液的配制 }精密称取黄芪甲

苷对照品加甲醇溶液制成每 t °�含 sqs{u °ª的溶液 ∀供

试品溶液的制备 }取本品 ts片 o除去包衣 o研碎 o精密称取内

容物 x ªo置索氏提取器中 o加甲醇 ys °�o加热回流提取至提

取液无色 o提取液回收甲醇并浓缩至干 o残渣加水 us °�o微

热使溶解 o先用乙醚振摇提取 u次 o每次 us °�o弃去醚液 o再

用水饱和正丁醇振摇提取 w次 o每次 us °�o合并正丁醇提取

液 o用氨试液提取 u次 o每次 us °�o弃去氨试液 o正丁醇液蒸

干 o残渣加水 x °�使溶解 o通过已处理好的 ≤t{
小柱 k依次以

x °�甲醇 ox °�水预洗 lo以水 v °�洗脱 o弃去水液 o再用

{sh甲醇溶液 ts °�洗脱 o收集洗脱液 o蒸干 o用甲醇溶解 o

并转移至 x °�量瓶内 o加甲醇稀释至刻度 o摇匀 o作为供试

品溶液 ∀阴性对照溶液的制备 }照处方比例自行制备不含黄

芪的阴性对照样品 o按供试品溶液制备方法制备 ∀以上 v种

溶液按上述色谱条件进样 o测定结果表明 }阴性对照在黄芪

甲苷峰相应的保留时间处无干扰 ≈u  ∀

2q4q3  线性关系考察  精密称取黄芪甲苷对照品加甲醇制

成每 t °�含黄芪甲苷 sq{u °ª的溶液 o该溶液用甲醇等比

稀释 o依次制成浓度分别为 sqwuosqutosqtsxosqsxuxo

sqsuyvosqstvtosqssyy °ª# °�
pt的溶液 o用于线性关系的

考察 ~分别吸取上述溶液各 ts Λ�o按上述色谱条件测定 o结

果表明 o黄芪甲苷在 sqsyy ∗ {qu Λª线性关系良好 o回归方程

Ψ � y. tuz ≅ ts
x Ξ p s. tuzz ≅ ts

t , ρ� sq||x∀

2q4q4  精密度试验  精密吸取上述对照品溶液 ts Λ�o重复

进样 x次 o测定峰面积积分值 o结果 � ≥⁄为 tqxuh ∀

2q4q5  重复性试验  精密吸同一批样品 x份 o按相同方法

制得供试品溶液 o在相同色谱条件下进样测定 o结果 � ≥⁄为

tq{wh ∀

2q4q6  回收率试验 }精密吸取上述已知含量的样品 uqx ªo

共 y份 o每份各精密加入一定量的对照品 o按 /供试品溶液的

制备 0项下处理并测定得平均回收率为 |zquyh o� ≥⁄为

tqv|h o结果见表 t∀

表 1  回收率试验结果

样品

含量 r°ª

加入对照

品量 r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均

回收率 rh
� ≥⁄rh

squst squvu sqwtzv |yqst

sqt|{ squvu sqwtw| |xq|z

squsv squvu sqwuy{ |zqtt |zquy tqv|

squst sqwyw sqyw{y |{qsu

sqt|{ sqwyw sqyvuv |zqwz

squsw sqwyw sqwvsu ||qtv

2q4q7  样品测定  按供试品溶液制备方法和色谱条件对 v

批样品进行了分析 o结果见表 u∀

表 2  宫血宁肠溶片中黄芪甲苷的含量测定结果 kν � vl

批号 黄芪甲苷含量 rk°ªr片 l

sysyts sqs wyx

sysytw sqs wzu

sysyty sqs wv{

2q4q8  稳定性试验  取供试品溶液 o分别于配制后 sotouo

woyo{otu «依法测定 o结果在 tu «内 � ≥⁄ � tqwuh ∀

3  讨论

3q1  宫血宁肠溶片是由黄芪等 |味中药制成的复方制剂 o

黄芪是方中君药 o黄芪甲苷为其特征性成分 o黄芪甲苷含量

的高低直接关系到本品的质量和疗效 o本实验的制备工艺和

黄芪甲苷的含量测定方法简单 o重复性好 o能客观的反映宫

血宁肠溶片的内在质量 ∀

3q2  目前中药复方制剂中黄芪甲苷含量测定方法多采用薄

层扫描法 ∀本实验采用 � °�≤法对宫血宁肠溶片中黄芪甲

苷进行含量测定 o处理简单 o分离度好 o灵敏度高 o对于控制

宫血宁制剂的质量提供了一种较好的分析手段 ∀

参考文献

≈1  ≤«q°kussxl∂ ²̄ µ k中国药典 ussx年版 q二部 l≈≥ qussx}附

录 vtq

≈2  夏玉凤 o杨勤 o薛丽琼 o等 q玉屏风口服液的质量标准研究

≈� q中成药 oussvouxktul}|yzq

收稿日期 }ussz2sy2tx

#tsz#中国现代应用药学杂志 ussz年 |月第 uw卷第 {期                ≤«¬± �� �°oussz ≥ ³̈·̈°¥̈ µo∂ ²̄quw �²q{




