
3 10  样品含量测定

个批号舒筋壮骨丸含量测定按前述方法制备对照品溶

液与供试品溶液 分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液各

Λ 按上述色谱条件测定并计算含量 批样品含量分别

为 # ∀

4  讨论

4 1  红花的鉴别中 按照中国药典 年版一部红花项下

鉴别 供试品溶液用 的丙酮溶解超声 取上清液 按此条

件 没有明显的斑点 ∀同时又按照文献 ≈ 2 实验了好几种方

法 效果都不理想 而用本方法鉴别 专属性强 阴性无干扰 ∀

4 2  紫河车鉴别中 曾实验了文献 ≈ 2 中的几种方法 效果

均不理想 而用本方法鉴别 专属性强 阴性无干扰 ∀
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摘要 目的  建立了测定益母丸中盐酸水苏碱含量的方法 ∀方法  用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 乙腈 2水 Β 为流

动相 检测波长为 ∀结果  盐酸水苏碱在 ∗ Λ 呈良好的线性关系 回归方程 Ψ . Ξ . , ρ

. (ν 平均回收率 以上 ∀结论  可用于益母丸的质量控制 ∀

关键词 益母丸 盐酸水苏碱 高效液相色谱法

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

Εσταβλισηµ εντ α Ω αψ οφ Σταχηψδρινε Η ψδροχηλοριδε Χοµ πονεντ Αναλψσισ ιν Ψιµ υ Πιλλ

≠ ÷ 2 ∏ ≠ ÷ ∏ 2 ≠ ∏ 2 ( . ∆ρυγ Τεστινγ βψ τηε Θινγδαο Χιτψ, Θινγδαο , Χηινα; . Θινγδαο Χιτψ

ΜεδιχαλΓρουπ2χηεε, Θινγδαο , Χηινα)

ΑΒΣΤ Ρ ΑΧΤ : Ο ΒϑΕ ΧΤ Ις Ε  ∞ ≠ ∏ Μ Ε Τ Η Ο ∆ Σ  ƒ

2 Β × √ Ρ Ε ΣΥΛΤ Σ 

≥ × ∏ Ψ . Ξ

. , ρ ν × √ √ ΧΟ ΝΧΛΥΣΙΟ Ν  ƒ ≠ ∏ ∏

Κ Ε Ψ Ω Ο Ρ ∆ Σ: ≠ ∏ ° ≤

  益母丸由四味中药组成 其主要药味为益母草 !当归 !川

芎 !木香等 原标准没有含量测定一项 难以控制其质量 ∀为

了更好地控制益母丸的质量 经过多次反复实验 选择本实

验确定的分析方法来测定益母草中盐酸水苏碱的含量作为

质量控制指标之一 ∀同时对全国生产的该品种药品的含量

进行了比较 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 安捷伦 乙睛为色谱纯 其他试剂

为分析纯 盐酸水苏碱对照品 中国药品生物制品检定所 批

号 2 益母丸 全国十五个厂家生产的样品 ∀

2  方法与结果

2 1  对照品溶液的制备

取盐酸水苏碱对照品适量 精密称定 置量瓶中 加乙醇

制成每 含 Λ 的溶液 即得 ∀
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2 2  供试品溶液的制备

取重量差异项下的本品 剪碎 混匀 取约 ∀精密称

定 精密加入乙醇 称重 加热回流提取 取出 补足

重量 摇匀 用微孔滤膜 Λ 滤过 取续滤液 即得 ≈ ∀

2 3  阴性对照试验

按处方比例及工艺配制缺益母草的益母丸 按供试品溶

液的制备方法 制备阴性对照液 依法操作 结果表明 益母

丸其他成分对盐酸水苏碱的测定无干扰 结果见图 ∀

图 1  高效液相色谱

对照品图谱 样品图谱 ≤ 空白图谱

Φιγ 1  ° ≤

≤

2 4  色谱条件

色谱柱 用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 ≅

瑞典 ⁄≥ ≤ Λ 以乙腈 2水 Β 溶

液为流动相 检测波长为 流速 # 进样

量 Λ 理论板数按盐酸水苏碱峰计算应不低于
≈ 2 ∀

2 5  线性关系的考察

将 / 0项的对照品溶液进行倍比稀释 配成浓度分别

为 Λ #

的溶液分别进样 按上述色谱条件测定峰面积积分值 以峰

面积积分值为纵坐标 !盐酸水苏碱进样量为横坐标 绘制标

准曲线 计算回归方程 Ψ . Ξ . , ρ

ν 结果盐酸水苏碱在 ∗ Λ 呈良好的线性

关系 ∀

2 6  最低检测限

以盐酸水苏碱信号强度与噪音比为 Β计 盐酸水苏碱

的最低检测限度为 ∀

2 7  方法精密度试验

取供试品溶液 连续进样 次 测定盐酸水苏碱峰面积

其 ≥⁄为 精密度良好 ∀

2 8  重复性试验

取供试品 吉林省东丰药业股份有限公司批号

称取五份 按样品测定方法 依法操作 测定盐酸

水苏碱含量 平均含量 丸 ≥⁄ ∀

2 9  稳定性试验

精密吸取盐酸水苏碱对照品溶液 每隔一定时间进样一

次 测得盐酸水苏碱峰面积值 ≥⁄ ∀结果表明 盐

酸水苏碱的乙醇溶液 内稳定 ∀

2 10  回收率试验

采用加样回收法 精密称取已知含量的益母丸 吉林省

东丰药业股份有限公司批号 适量 按三个梯度分

别精密加入一定量的盐酸水苏碱对照品 按上述条件测定

计算回收率 结果见表 ∀

表 1  回收率试验

Τ αβ 1  ∏ √

样品
样品中盐

酸水苏碱

的量

加入盐酸

水苏碱的

量

测定

结果

回收率 平均

回收率

≥⁄

2 11  样品的含量测定

按正文拟定的含量测定方法 对 家厂 各 批样品进

行含量测定 结果见表 ∀

表 2  样品的含量测定结果

Τ αβ 2  ×

厂家 含量 丸
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2 4  不良反应

厄他培南组发生不良反应 例 发生率为 分别为

恶心呕吐 例 皮疹 例 亚胺培南 西司他丁组发生不良反

应 例 发生率为 分别为精神症状 例 尿蛋白异常

例 ∀上述不良反应均表现轻微 与药物很可能有关 停药后

消失 ∀

3  讨论

呼吸机相关性肺炎是指呼吸机启动 或在人工气道

拔管 内发生的肺炎 是医院内肺炎一种特殊重症类型

为重症监护病房患者主要致死原因 发生率高达 其

细菌的高度耐药性和难治性成为目前医院感染经验治疗的

难题之一 ≈ ∀本组资料结果显示 呼吸机相关性肺炎的致病

菌以 杆菌为主 其中以假单胞菌属 !克雷伯菌属 !不动杆

菌属 !肠杆菌属等多见 而且多为产酶菌株 说明耐药率高的

杆菌定植与呼吸机相关性肺炎发病密切相关 与已有研

究结果一致 ≈ 2 ∀治疗时 选用有效安全的抗菌药物为治疗

成功的关键 ∀

本试验对厄他培南和亚胺培南 西司他丁进行了临床对

比 显示两药的临床疗效及对致病菌的清除作用显著 二者

之间差异无显著性 ∀提示 厄他培南同亚胺培南 西司他丁

一样对呼吸机相关性肺炎有良好的疗效 ∀厄他培南组常见

致病菌为假单胞菌属 !克雷伯菌属 !不动杆菌属 !肠杆菌属

等 多为耐药菌 厄他培南对其清除率为 表明厄他培

南对大多数 杆菌感染有较高的清除率 ∀目前治疗严重细

菌感染性疾病的最有效药物之一为亚胺培南 西司他丁 因

亚胺培南易被肾小管上皮细胞分泌的肾脱氢肽酶水解而失

去活性 故需与肾脱氢肽酶抑制剂制成复合制剂 从而增加

了肾毒性 同时亚胺培南 西司他丁易诱发癫痫发作 ∀但是

厄他培南对肾脱氢肽酶稳定 单独应用可保持其抗菌活性

肾毒性降低 同时对大脑皮质影响小 故不良反应发生率低 ∀

本研究厄他培南除发生轻微的胃肠反应及皮疹外 未发生严

重的不良反应 且该反应停药后亦消失 无肝肾毒性 ∀因此

厄他培南在治疗呼吸机相关性肺炎上是一种抗菌谱广 !安全

高效 !优选的抗菌药物 ∀
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3  讨论

3 1  提取分离条件的选择

根据其理化性质 考虑到丸剂的特性 参照文献 ≈ 2 进

行 并根据试验结果和益母丸中盐酸水苏碱的提取测定方法

来确定提取方法 ∀

3 2  加热回流提取时间的考察

取样品 依法操作 对不同提取时间的提取效果

进行考察 结果提取 即可 ∀见表 ∀

表 3  提取时间的考察

Τ αβ 3  × ¬

时间 含量 丸

3 3  溶剂用量的考察

取样品 精密称定 用不同体积的乙醇分别回流提

取 依法操作 结果最佳溶剂用量为 ∀见表 ∀

表 4  溶剂用量的考察

Τ αβ 4  × ∏ √

溶剂 含量 丸
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2
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≤ ° 药物分析杂志 2

≈3 • ± ° ≤ ± ∏ ≥

≥ 中成药质量标准与标准物质研究

≈ ≤ × °

收稿日期 2 2

## ≤ ° ƒ ∏ ∂                中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期




