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摘要!目的!建立痔疮外洗散的质量标准& 方法!采用*FX法对处方中防风(甘草(花椒进行定性鉴别)并采用NDFX测定黄
连中盐酸小檗碱的含量& 结果!薄层色谱均检出防风(甘草(花椒)盐酸小檗碱在#<#'" / E"<#0( #

$

8内呈良好的线性关系!

*f#<000 -)平均回收率为00</Z!J]^f$<)(Z& 结论!该方法简便易行!重复性好!可作为该制剂质量控制标准&
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!!痔疮外洗散由芒硝,花椒,防风,黄连等七味药
组成'具有祛毒止痒'消肿止痛的功效'用于痔疮漏
疮'肛门痛痒'坚硬肿胀'溃流脓血+ 收载于卫生部
药品标准中药成方制剂第二册'原质量标准无薄层
色谱鉴别及含量测定项'为提高该制剂的有效性,稳
定性及可控性'更有效地控制药品内在质量'对处方
中防风,甘草,花椒进行薄层色谱鉴别'并采用高效
液相色谱法对黄连中盐酸小檗碱进行含量测定+

5N仪器与试药
&85,+7R$$## ]+T5+C高效液相色谱仪'可变波长检

测器$\k %̂'&85,+7R色谱工作站'F43A?4"'紫外分
光光度仪+ 盐酸小檗碱对照品由中国药品生物制品
检定所提供'批号为$$#-$)2"##"#.$供含量测定用'

纯度按$##Z计%&痔疮外洗散样品由某制药厂提供&

乙腈为色谱纯&其余试剂为分析纯+ 防风,甘草,花椒
对照药材均购于中国药品生物制品检定所+

6N方法与结果
6<5N薄层色谱鉴别
6<5<5N防风N取本品' 8'加石油醚$(# E0# a%"#

3F'超声处理"# 357'滤过'滤液蒸干'残渣加乙醇$

3F使溶解'作为供试品溶液+ 取防风对照药材$ 8

同法制成对照药材溶液+ 另同法制成防风阴性对照

溶液+ 照薄层色谱法)$2"*试验'吸取上述两种溶液各
$#

$

F'分别点于同一硅胶M薄层板上'以石油醚
$(# E0# a%2乙酸乙酯$.n"%为展开剂'展开'取出'

晾干'置紫外光灯$)(' 73%下检视+ 供试品色谱
中'在与对照药材色谱相应的位置上'显相同颜色的
荧光斑点'防风阴性对照无相应斑点+ 见图$+

图5N防风*FX图谱
$'"')2供试品&/2防风对照药材&'2防风阴性对照
S%. 5NX9T:34R:8T43C:SJ45?5U]4H:C975I:Q54+AV*FX

$'"')2R+CRC43H,+C&/2C43H,+:SJ45?5U]4H:C975I:Q54+&'2R+CRC43H,+

W5R9:>RJ45?5U]4H:C975I:Q54+
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6<5<6N甘草N取本品' 8'加乙醚/# 3F'加热回流
$ 9'滤过'药渣加甲醇)# 3F'加热回流$ 9'滤过'滤
液蒸干'残渣加水)# 3F使溶解'用正丁醇提取)

次'每次"# 3F'合并正丁醇液'用水洗涤) 次'蒸
干'残渣加甲醇" 3F使溶解'作为供试品溶液+ 取
甘草对照药材$ 8'同法制成对照药材溶液+ 再取甘
草酸铵对照品'加甲醇制成每$ 3F含" 38的溶液'

作为对照品溶液+ 另同法制成甘草阴性对照溶液+

照薄层色谱法)$2"*试验'吸取上述三种溶液各'

$

F'

分别点于同一用$Z氢氧化纳溶液制备的硅胶M薄
层板上'以乙酸乙酯2甲酸2冰醋酸2水$$'n$n$n"%为
展开剂'展开'取出'晾干'喷以$#Z硫酸乙醇溶液'

在$#' a加热至斑点显色清晰'在日光下检视+ 供
试品色谱中'在与对照药材色谱相应的位置上'显相
同颜色的斑点&在与对照品色谱相应的位置上'显相
同颜色的斑点+ 甘草阴性对照无相应斑点+ 见图
"+

图6N甘草*FX图谱
$'"')2供试品&/2甘草对照药材&'2甘草阴性对照&(2甘草酸铵对照品
S%. 6NX9T:34R:8T43C:SJ4?5U1RJ95=:34M,V@VTT95=4+AV

*FX

$'"')2R+CRC43H,+C&/2C43H,+:SJ4?5U1RJ95=:34M,V@VTT95=4+&'2R+CR

C43H,+W5R9:>RJ4?5U1RJ95=:34M,V@VTT95=4+&(2C43H,+:S433:75>3

8,V@VTT95=574R+

6<5<7N花椒N取本品$# 8'加乙醚)# 3F'超声处
理)# 357'滤过'滤液挥至$ 3F'作为供试品溶液+

取花椒对照药材" 8'同法制成对照药材溶液+ 另同
法制成花椒阴性对照溶液+ 照薄层色谱法)$2"*试验'

吸取上述两种溶液各'

$

F'分别点于同一硅胶M薄
层板上'以正己烷2乙酸乙酯$/n$%为展开剂'展开'

取出'晾干'置紫外灯下$)(' 73%下检视+ 供试品
色谱中'在与对照药材色谱相应的位置上'显相同颜
色的荧光斑点+ 花椒阴性对照无相应斑点+ 见图
)+

图7N花椒*FX图谱
$'"')2供试品&/2花椒阴性对照&'2花椒对照药材
S%. 7NX9T:34R:8T43C:SD+T5@4TH5>3l47R9:UV,5AV*FX

$'"' )2R+CRC43H,+C& /2R+CRC43H,+W5R9:>RD+T5@4TH5>3 l47R9:UV,5& '2

C43H,+:SD+T5@4TH5>3l47R9:UV,5

6<6N含量测定
6<6<5N色谱条件的选择N色谱柱l:TA4U]%X

$.

$"'# 33o/<( 33''

$

3%'流动相(乙腈2#<#))

3:,!F

G$磷酸二氢钾溶液$)'n('%&检测波长("('

73&流速($<# 3F!357

G$

&柱温()# a'进样量($#

$

F&理论板数按盐酸小檗碱峰计应不低于) ###+

6<6<6N线性关系考察!精密称取盐酸小檗碱对照品
适量'加甲醇制成每$ 3F含#<#'" / 38的对照品溶
液'分别精密吸取对照品溶液$')'''$#'$''"#'"''

)#'/#

$

F'注入液相色谱仪'按上述色谱条件测定峰
面积'以峰面积$&%为纵坐标'进样量$

$

8%为横坐标
进行线性回归'得回归方程(Sf) .$"<"-N[()</('*

f#<000 -'结果盐酸小檗碱进样量在#<#'" / E"<#0(

#

$

8内与峰面积呈良好的线性关系+

6<6<7N对照品溶液的制备N取盐酸小檗碱对照品
适量'精密称定'加甲醇制成每$ 3F含盐酸小檗碱
'#

$

8的溶液'即得+

6<6<ON供试品溶液的制备N取本品#<' 8'精密称
定'置具塞锥形瓶中'精密加入盐酸2甲醇$$n$##%混
合溶液'# 3F'密塞'称定重量'超声处理$功率)##

k'频率". IN=%)# 357'放冷'再称定重量'用盐酸2

甲醇$$n$##%的混合液补足减失的重量'摇匀'滤
过+ 滤液用微孔滤膜$#</'

$

3%滤过'作为供试品
溶液+

6<6<PN阴性对照试验N按处方中各药味的比例'称
取不含黄连各味药'按制剂工艺制成阴性对照样品'

再按""<"</#项下方法'制备缺黄连的阴性对照溶
液'吸取供试品溶液,对照品溶液,阴性对照溶液各
$#

$

F'分别注入液相色谱仪'依法测定'结果阴性对
!('$!
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照溶液对样品中盐酸小檗碱峰无干扰'表明本法测 定盐酸小檗碱具有专属性+

图ON痔疮外洗散NDFX图谱
&2盐酸小檗碱对照品&%2痔疮外洗散供试品&X2缺黄连阴性对照
S%. ONX9T:34R:8T43C:S+UR+T74,>C+? W4C9578H:W+TS:T9+3:TT9:5? AVNDFX

&2C43H,+:SA+TA+T57+9V?T:@9,:T5?+&%2R+CRC43H,+&X2R+CRC43H,+W5R9:>RJ95=:34X:HR5?5C

6<6<QN仪器精密度试验N取同一盐酸小檗碱对照
溶液$批号为$$#-$) G"##"#.%浓度为#<"'" /

38!3F

G$

'重复进样(次'每次进样$#

$

F'按上述
条件测定峰面积值'J]^f#<"(Z$' f(%结果表明
仪器精密度良好+

6<6<RN重复性试验!取同一批号样品( 份$批号
'$#000.%'按""<"</#项下方法处理'平行测定(次'结果
盐酸小檗碱平均含量为-<"/ 38!8

G$

'J]^f$<')Z+

6<6<VN稳定性试验N取同一供试品溶液$'$#000.%

按上述色谱条件在#'('$"'$.'"/'/. 9'分别进样
$#

$

F测定盐酸小檗碱峰面积'结果J]^f#<'$Z'

表明供试品溶液在/. 9内基本稳定+

6<6<WN回收率试验N采用加样回收法+ 精密称取
已知盐酸小檗碱含量的同一批号样品( 份$批号
'$#000.%'分别精密加入一定量的盐酸小檗碱对照
品溶液'依正文制备方法进行含量测定'并计算回收
率'结果平均回收率为00</Z'J]^f$<)(Z'结果
见表$+

表5N回收率试验结果
9;=5NJ+C>,RC:ST+@:Q+TVR+CR

取样量d8 已知量d38 加入量d38 测得量d38 回收率dZ 平均回收率dZ J] d̂Z

#<"'" 0 $<0)' $<0-. )<0#( 00<(

#<"') ( $<0/# $<0-. )<0'( $#$<0

#<"'( ' $<0(" $<0-. )<0". 00</ 00</ $<)(

#<"'- ' $<0-# $<0-. )<0$. 0.<'

#<"'/ ' $<0/- $<0-. )<0#( 00<#

#<"'- " $<0(. $<0-. )<0#' 0-<0

6<6<5[N样品含量测定N取样品(批依法制备供试
品溶液'吸取盐酸小檗碱对照品溶液与供试品各$#

$

F'注入液相色谱仪'测定峰面积'计算样品中盐酸
小檗碱含量'结果见表"+

表6N样品测定结果
9;=6NJ+C>,RC:SC43H,+?+R+T3574R5:7

批!号 含量d38!8

G$

J] d̂Z

'$#000- (<.' #<(0

'$#000. -<(' #<'$

'$#0000 (<"# #<$(

"##(#'#$ (</$ $</#

"##(#'#" (<'. #<".

"##(#'#) (<). $<#'

7N讨论
7<5N不同提取方法比较

本试验采用超声处理提取法提取盐酸小檗碱'

比中国药典超声处理后'再上碱性氧化铝柱层析法
及回流提取法简便'快速,省时'超声处理提取方法'

能使样品中的盐酸小檗碱提取完全+ 见表)+

表7N不同提取方法的比较
9;=7NX:3H4T5C:7C:S?5SS+T+7R4ACRT4@R5:7

提取方法 实验结果d38!8

G$

$<取样品#<' 8'精密称定'置具塞锥形瓶
中'精密加入盐酸G甲醇$$n$##%混合液
'# 3F'超声处理)# 357'放冷'用盐酸G

甲醇$$n$##%混合液补足减失重量
-<'(

"<取样品$ 8'精密称定'置具塞锥形瓶
中'精密加入盐酸G甲醇$$n$##%混合液
"# 3F'置'# a水浴上加热$' 357'取出'

放冷'再超声处理)# 357'放冷'用盐酸G

甲醇$$n$##%混合液补足减失重量'滤过'

精密称取滤液" 3F至中性氧化铝柱$$##

E"##目'/ 8'内径$ @3'干法装柱%上'用
甲醇)' 3F洗脱'收集洗脱液'蒸干+ 残
渣加甲醇适量使溶解'并转移至$# 3F量
瓶中'加甲醇至刻度

'</0

)<取样品#<' 8'置具塞锥形瓶中'精密加
入盐酸G甲醇$$n$##%混合液'# 3F'称
定重量'在水浴上回流" 9'冷却'用盐酸
G甲醇$$n$##%混合液补足减失重量

-<(/

7<6N样品的取样量对盐酸小檗碱含量测定结果的
影响'通过实验'取样量在#<$. E#<-/ 8'按上述条
件测定盐酸小檗碱含量'结果基本一致'J]^f
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7<7N检测波长的选择
取盐酸小檗碱对照品溶液'在""# E/## 73范

围内扫描'结果在"(' 73')/' 73处均有最大吸收'

参照中国药典"##'年版一部复方黄连片中盐酸小
檗碱的含量测定'检测波长确定为"(' 73'曾用"('

73')/' 73检测波长测定样品中盐酸小檗碱含量'

结果含量基本一致+

7<ON不同色谱柱对盐酸小檗碱含量测定结果的影
响

三种不同色谱柱含量测定结果基本一致'J]^

f$<('Z'结果见表/+

7<PN方法学验证表明
采用薄层色谱法对处方中防风

%

甘草,花椒进
行定性鉴别'高效液相色谱法对黄连中盐酸小檗碱

进行含量测定'该方法操作简便'结果准确'重复性
好'能够有效地控制药品质量+

表ON不同色谱柱测定含量结果
9;=O N J+C>,RC:SC43H,+W5R9 ?5SS+T+7R@9T:34R:8T4H95@

@:,>37C

色谱柱类型及规格 含量d38!8

G$

J] d̂Z

l:TA4U]%X

$.

$"'# 33o/<( 33''

$

3%

-<('

1@,5HC+P̂ %2X

$.

$"'# 33o/<( 33''

$

3%

-<.( $<(.

T̀:34C5,X

$.

$"'# 33o/<( 33''

$

3%

-<.0

BFSFBFJCF!

)5* X9<D$"##'% \:,

*
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NDFX同时测定大鼠血浆中克泻灵片的生物碱
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摘要!目的!建立克泻灵片中生物碱成分的大鼠血浆NDFX同时测定方法& 方法!灌胃克泻灵片!以乙酰苯胺为内标!JD2

NDFX2h\法在""# 73波长处进行血药浓度测定& 结果!槐定碱和苦参碱在大鼠血浆中定量准确!最低检测限分别为)'#
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!回收率大于0.Z& 结论!该方法简便(准确(重复性好!可为克泻灵片的体内药动学研究提供方法
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