
412  仪器条件的选择 毛细管的柱前压及柱温对被测组分

的分离度影响较大 ∀在仪器其他条件不变的情况下 随着柱

温的降低 各组分的保留时间延长而影响被测组分的分离

柱温选择在 ∗ ε 时 分离度 !基线稳定性以及保留时间

适宜 改变柱前压 随着柱前压增大 被测组分的保留时间缩

短 柱前压超过 ° 时 三氯甲烷 !四氢呋喃和内标分离不

开 故柱前压选择 ∗ ° ∀

413  ≤ 和中国药典 年版在关于有机溶剂残留量的指

导原则中将三氯甲烷和四氢呋喃列为第二类必须限制使用

的毒性试剂 将三氯甲烷的限度定为不得过 1 四氢呋

喃虽然在样品中未检出 但因其亦为第二类毒性溶剂 规定

其限度为不得过 1 ∀

414  实验采用正己烷为内标测定三氯甲烷和四氢呋喃的含

量 色谱图显示溶剂 !内标以及待测组分间能基线分离 无干

扰 方法操作简便快速 重复性和准确度较好 线性 !检测限

和精密度等均满足定量分析的要求 适用于二氯二茂钛中残

留溶剂的检测 ∀
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六味木香片的水提工艺优选

卢智玲 汪国华 1杭州市药品检验所 杭州 1江西中医学院 南昌

摘要 目的  优选六味木香片中水溶性成分的最佳提取工艺 ∀方法  采用正交实验法 以固含量和栀子苷含量为考察指标

对加水量 !提取时间 !提取次数等影响因素进行研究 ∀结果  确定最佳工艺为加 倍量水 提取 次 每次 ∀结论  应用

该水提工艺提取效率高 适于工业化生产 ∀

关键词 六味木香片 正交设计 水提工艺 栀子苷
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  六味木香胶囊 ≈ 源于蒙古族验方 由木香 !豆蔻 !荜茇 !

栀子 !石榴皮 !闹羊花等 味组成 具有开郁行气 !止痛的功

效 但该剂型的缺点是生粉直接入药 存在服用量偏大 每次

粒 患者顺应性差的问题 ∀笔者根据处方中六味中药的

有效成分及活性部位 采用多种提取方法相结合 对原剂型

进行改进研究 拟制成六味木香片 ∀前期实验已优选了醇溶

性成分的提取工艺 ≈ 本研究则鉴于处方中石榴皮 !栀子两

味药材有效成分主要是水溶性成分 应用水煎法进行提取

以固含量和栀子中活性成分栀子苷为考察指标 运用正交实

验设计进行水提工艺的优选 ∀根据经验 栀子苷的提取率较

固含量更能反映药效水平 因此设定评分标准如下 固含量

得分占 其中固含量最高者分值 分 栀子苷含量得分

占 其中含量最高者分值 分 ∀

1  材料与仪器
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111  材料

栀子 !石榴皮均购于江西省中医院 并经江西中医学院

中药鉴定教研室鉴定 栀子苷含量测定用对照品 中国药品

生物制品检定所 批号 乙腈 德国 ∞ ≤

公司 色谱纯 水为重蒸水 ∀

112  仪器

° 高效液相色谱仪 ∂ 紫外检测器 大连依利

特分析仪器有限公司 ∞×× ∞ ∞ 型十万分之一天平

瑞士 ± 超声波清洗器 昆山市超声仪器有限公司 ∀

2  方法与结果

211  浸膏制法

按处方称取石榴皮 栀子 按正交表工艺条件提

取 合并药液 高速离心 取上清液浓缩 真空干燥得到干浸膏 ∀

212  正交实验设计

根据预实验 水煎提取的效率与加水量 !提取时间 !提取

次数有关 ∀以固含量和有效成分栀子苷含量为指标 采用

正交实验表对以上 个因素进行考察 ∀因素水平表列

于表 ∀

表 1  正交实验因素水平表

Ταβ 1  ƒ √

水平
加水量 倍 提取时间

≤

提取次数 次

213  栀子苷的含量测定

21311  色谱条件  色谱柱 ⁄≥≤ 1 ≅

流动相 水 2乙腈 Β 检测波长 柱温 室

温 流速 1 # 进样量 Λ 理论塔板数按栀子

苷计不低于 ∀

21312  对照品溶液的制备  精密称定栀子苷对照品 1

于 量瓶中 加甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀 即得 ∀

21313  供试品溶液的制备  取相当于 1 栀子药材的干

膏 精密称定 置具塞锥形瓶中 精密加入甲醇 密塞

称定重量 超声处理 放冷 再称定重量 用甲醇补足

减失的重量 摇匀 滤过 精密量取续滤液 置 量

瓶中 加甲醇至刻度 摇匀 即得 ∀

21314  标准曲线的制定  分别精密吸取栀子苷对照品溶液

1 1 Λ 注入高效液相色谱仪 记录峰面积 ∀

以栀子苷的量为横坐标 峰面积为纵坐标 求得回归方程为

ψ 1 ξ 1 , ρ 1 ∀表明栀子苷在 1 ∗ 1 Λ

内线性关系良好 ∀

21315  精密度实验  取栀子苷对照品溶液 在上述色谱条

件下连续测定 次 以峰面积计算 ≥⁄为 1 ∀

21316  稳定性实验  取同一供试样品 分别在每隔 进

样 测定峰面积 结果 内基本稳定 ∀

214  正交实验结果

取 / 1 0制备的 份干浸膏 称定重量 计算固含量 ∀同

时 采用 ° ≤法测定干膏中栀子苷含量 色谱条件同前所

述 结果见表 方差分析结果见表 ∀

表 2  正交设计实验表及结果

Ταβ 2  ∏

试验号 ≤ ⁄ 干膏得 率 得分 峰面积 得分 总分

表 3  方差分析表

Ταβ 3  2 2 ∏ √

方差来源 离差平方和 自由度 方差 Φ值 显著性

Π

≤ Π

误差 ⁄

注 ƒ ƒ

ƒ ƒ
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3  讨论

根据表 各考察指标的 值和表 方差分析结果 影响

因素主次为 ≤ 由于因素 的离差平方和小于误差

项 ⁄的离差平方和 将其并入误差项 ∀经方差分析 因素

对实验结果有显著性影响 Π 1 ≤因素对实验结果有

极显著性影响 Π 1 ∀从水平优劣上分析

≤ ≤ ≤ 因此确定最佳的工艺条件是 ≤ 即加

倍量水 提取 次 每次 ∀
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作者简介 刘俊芳 女 副主任药师   ×   ∞2

°2 ° ≤测定开光复明丸中黄芩苷的含量

刘俊芳 河南科技大学第一附属医院 河南 洛阳

摘要 目的  建立开光复明丸中黄芩苷的含量测定方法 ∀方法  采用 °2 ° ≤测定制剂中黄芩苷的含量 ∀色谱柱 2

≤ 分析柱 1 ≅ Λ 流动相 甲醇 2水 2磷酸 Β Β 1 流速为 1 # 检测波长为 ∀结

果  黄芩苷在 1 ∗ 1 Λ # 内线性关系良好 ρ 1 平均回收率为 1 ≥⁄为 1 ∀结论  本法简便 !

准确 !重现性好 可用于本制剂的质量控制 ∀

关键词 反相高效液相色谱法 开光复明丸 黄芩苷

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2
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  开光复明丸是由桅子 姜炙 !黄芩 !黄连 !黄柏 !大黄 !冰

片 !蒺藜 去刺盐炒 !羚羊角粉等 味中药材经加工而制成

的大蜜丸 ∀功用清热散风 退翳明目 ∀适用于肝胆热盛引起

暴发火眼 红肿痛痒 眼睑赤烂 云翳气蒙 羞明多眵等症 ∀

处方中黄芩清热燥湿 泻火解毒 对该制剂的功效具有较大

的支持作用 ∀本品收载于 5卫生部药品标准 ) ) ) 中药成方制

剂 6 该标准未收载含量测定方法 无法真正控制其内在质

量 为了确保药品质量 保证人民用药安全 !有效 作者对该

制剂中黄芩的主要成分黄芩苷的含量测定进行了研究 ∀采

用了反相高效液相色谱法测定黄芩苷的含量 方法简便快

捷 准确精密 可作为该制剂质控标准之一 ∀

1  仪器与试药

111  仪器

日本岛津高效液相色谱仪 ≤ ×√ 二元泵 !≥°⁄

√ 紫外检测器 分析之星数据处理工作站 ∀ 型

电子天平 美国奥豪斯 ∀

112  试药

开光复明丸为市售药品 山西吕梁中药厂 黄芩苷对照

品 中国药品生物制品鉴定所 批号 2 磷酸

分析纯 水 二次蒸馏水 乙腈为色谱纯 甲醇为色谱纯 !

乙醇及其他试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

211  色谱条件

色谱柱 ≤ 柱 1 ≅ Λ 流
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