
ulo且保留时间适宜 o故选做内标 ∀

3q5  药物有效期的确定

采用经典恒温法 ≈{ 预测药物有效期需要按一级反应方

程处理数据 o本实验温度在 tts ε 以上时 o原料药逐渐分解 o

其含量对数对时间作图近似为一条直线 o表明为一级反应 ∀

而 • ¬̈¥∏̄ 分̄布拟合法 ≈| 预测贮存期不需要知道反应级数 o

本试验曾对经典恒温法实验数据 o采用 • ¬̈¥∏̄ 分̄布拟合法

进行处理 o两种方法预测室温贮存期结果基本一致 ∀
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  蒙成药嘎咕拉 2w汤源自 5蒙药验方 6≈t 
ot|{w年载于 5内

蒙古蒙成药标准 6 o该方为汤剂 o由草果仁 !丁香 !木香和小茴

香等四味药材组成 ∀本品用于上行 /赫衣 0 !持命 /赫衣 0之

病 o/赫衣 0引起的头痛 o尤其对脾虚有显著疗效 ≈u  ∀挥发油

是嘎咕拉 2w汤中均含有的主要有效成分之一 ∀含挥发油的

蒙成药在贮存过程中挥发油含量不断下降 o尤其是汤剂 o散

剂因为以简单的纸袋包装露置在空气中 o所以更加显著 o但

市场上销售的此类蒙成药只说明生产日期 o并不注明有效

期 ∀这难以保证药品的内在质量 o也严重影响其临床疗效 ∀

本实验根据化学动力学原理 o采用恒温加速实验法 o以丁香

酚为指标用气相色谱法研究该药中挥发油散失的动力学规

律 o为含挥发油蒙成药质量控制提供了科学的依据 o从而保

证药品的临床疗效 o加快蒙医药的发展步伐 ∀

1  实验材料

1q1  试药

丁香 !木香 !小茴香 !肉豆蔻由内蒙古民族大学附属医院

提供 o经蒙药鉴定教研室鉴定 ∀丁香为桃金娘科植物丁香

kΕυγενια χαρψοπηψλλατα ×«∏±¥ql的干燥花蕾 ~小茴香为伞形科

植物茴香 kΦοενιχυλυµ ϖυλγαρε � ¬̄̄ql的干燥成熟果实 ~木香为

鞠科植物木香 kΑυχκλανδια λαππα ⁄ ¦̈± l̈干燥根 ~肉豆蔻为肉

豆蔻科植物肉豆蔻 kΜψριστιχα φραγρανσ � ²∏··ql的干燥种仁 ∀

嘎咕拉 2w汤按文献 ≈t 的处方比例自拟 ~丁香酚由中国药品生

物制品检定所提供 ~所有试剂为分析纯 ∀

1q2  仪器

�≤ p tw�气相色谱仪 k日本岛津 l~�≥uts≥电子天平 k北

京赛多利斯天平有限公司 l~�± p tss型超声波清洗器 k昆山

市超声仪器有限公司 l~�• p sv型电热干燥箱 k长沙仪器仪

表制造厂 l∀

2  实验方法 ≈v 

2q1  色谱条件

≤ �°t p � ux p sux毛细管柱 oƒ�⁄检测器 ∀升温程序为 }

初始温度 {s ε o以每分钟 y ε 升温至 tus ε o保持 v °¬±~再

每分钟 x ε 升温至 txs ε o保持 x °¬±∀分流比 vsΒt∀

2q2  线性关系考察

精密称取丁香酚对照品适量 o用正己烷分别配成浓度为

sqssosquxyosqv{vosqxttosqyv|osqzyzotqsuuotquz{ °ª#

°�
p t的系列对照品溶液 o各取 t Λ�注入气相气谱仪 o测得峰

面积 o以进样量 kΛªl对峰面积绘制标准曲线 o其回归方程为

Ψ � z {z{Ξ p twx, ρ� sq||| t∀结果表明 o在上述色谱条件下

丁香酚进样量在 squy ∗ tqu{ Λª内与峰面积呈良好的线性

关系 ∀

2q3  含量测定

精密称取本品 tqs ªo置锥形瓶中 ∀准确加入正己烷 us

°�o称重 o摇匀后 o超声处理 vs °¬±o取出放至室温 o用正己烷

补到原重量 o摇匀 o滤过 ∀滤液作为供试品溶液 ∀取 u Λ�供

试品溶液注入气相色谱仪 o测定并计算结果 ∀同一温度不同

时间的 �≤比较图谱见图 to不同温度不同时间的 �≤比较图

谱见图 u∀

图 1  同一温度 kzxε l不同时间的 �≤比较图谱

t p t «~u p u «~v p v «~w p w «~x p x «

Φιγ 1  �≤ ¦²°³¤µ¬±ª¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©¶¤°¨·̈°³̈ µ¤·∏µ̈ §¬©©̈ µ2

±̈··¬°¨

t p t «~u p u «~v p v «~w p w «~x p x «

图 2  不同温度不同时间的 �≤比较图谱

t p zxε kx «l~u p yxε ky «l~v p xxε ky «l~w p wxε ky «l~x p

vxε ky «l

Φιγ 2  �≤ ¦²°³¤µ¬±ª ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶ ²© §¬©©̈ µ̈±··̈°³̈ µ¤·∏µ̈

§¬©©̈ µ̈±··¬°¨

t p zxε kx «l~u p yxε ky «l~v p xxε ky «l~w p wxε ky «l~x p

vxε ky «l

2q4  精密度和重复性试验

取供试品溶液重复进样 y次 o测定丁香酚峰面积 o结果

� ≥⁄为 tqsukν � yl∀另取样品 y份 o分别测定丁香酚含量 o

� ≥⁄为 sq{zh kν � ylo结果见表 t∀

表 1  重复性试验结果

Τ αβ 1  � ¶̈∏̄·²©µ̈³µ²§∏¦¬¥¬̄¬·¼ ·̈¶·¶

编号 峰面积 平均值 � ≥⁄rh

t vv |y{

u vw tvu

v vw svv
vv |ys sq{z

w vv |z{

x vw uxt

y vv v|y

2q5  稳定性试验

精密吸取供试品溶液 u Λ�o注入色谱仪 o在 uw «内每隔

#yu# ≤ «¬± �� � °ouss{ ƒ ¥̈µ∏¤µ¼o∂ ²̄ qux �²qt               中国现代应用药学杂志 uss{年 u月第 ux卷第 t期



一定时间测定 t次 o进行稳定性考察 ∀在 uw «内测定 y次 o

数据稳定 ∀结果见表 u∀

表 2  稳定性实验结果

Τ αβ 2  � ¶̈∏̄·²©¶·¤¥¬̄¬·¼ ·̈¶·¶

时间 r« 峰面积 平均值 � ≥⁄rh

s vv vuu

w vw syu

y vw tty
vv {v{ sq{w

ts vv |sy

us vv zyv

uw vv |{x

3  结果分析 ≈w 

3q1  含量测定结果以及实验数据整理

见表 v∀

表 3  含量测定结果以及实验数据整理表

Τ αβ 3  � ¶̈∏̄·²©§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ¤±§ «¤±§̄¬±ª ·«̈ ·̈¶·§¤·¤

温度 rε 取样时间 r« ±̄¦

ux s tqz{x w

ts tqwu| w

ty tqszt {

uw sqztx s

u{ sqxvy y

vu sqvx{ u

vx s tqzyy y

y tqvux w

ts tqsv| s

tw sqzxu y

t{ sqwyy u

uu sqtz| {

wx s tqz{y x

y tqutz v

{ tqs{u t

ts sqzxy y

tu sqwuu x

tw squs{ {

xx s tqz{w w

u tqwu| {

w tqusz y

y sq{sw x

{ sqxss |

ts sqt{{ z

yx s tqzws {

u tqvv{ y

v tqtvs z

x sqztx t

y sqxsz v

z squ|| x

zx s tqzws {

t tqwss x

u tqtt| y

v sq{yx u

w sqxuv s

x squvs u

  以 ±̄¦对 ·作图得一直线 o嘎咕拉 2w汤中挥发由散失的

规律符合一级反应 ∀

uxε 时 o回归方程 } ±̄¦� p sqswx y·n tq{t| woρ� sq||y t∀

vxε 时 o回归方程 } ±̄¦� p sqszt y·n tqzxx soρ� sq||s u∀

wxε 时 o回归方程 } ±̄¦� p sqttv {·n tq{vs zoρ� sq||t w∀

xxε 时 o回归方程 } ±̄¦� p sqtx| x·n tqz{v zoρ� sq||y |∀

yxε 时 o回归方程 } ±̄¦� p squsy v·n tqzwy voρ� sq||| y∀

zxε 时 o回归方程 } ±̄¦� p squx{ v·n tqy|u voρ� sq||s y∀

3q2  嘎咕拉 2w汤室温下露置在空气中 o其挥发油散失的半

衰期

根据 uxovxowxoxxoyxozx ε 时的回归方程求得 }

±̄�uxε � p vqs{z {

±̄�vxε � p uqyvy {

±̄�wxε � p uqtzv v

±̄�xxε � p tqzvu u

±̄�yxε � p tqxz{ w

±̄�zxε � p tqvxv y

以 ±̄�对 t r× ≅ ts
v作图 o得一直线 ∀其回归方程为 }

ψ� p v. ywx tξ n |. utv {, ρ� sq|{s x∀

由回归方程求得 } ±̄�uxε � p vqst{ t ∀ τtru
为 tw «∀ τsq|

为 u «∀

4  讨论

4q1  根据动力学原理 o若实验数据 ±̄¦对时间 τ呈线性关

系 o则可视为一级反应过程 o故可从斜率求算反应速度常数

�∀本实验中各组数据经线性回归均呈直线相关 o故符合一

级动力学过程 ∀

4q2  本实验以丁香酚为指标 o经化学动力学实验证明 o在

uxε 时 o其半衰期为 tw «∀

4q3  本品经恒温加速实验后 o各样品的色泽 o气味等均末见

明显异常变化 ∀
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