
  由图 x可以看出 o静态萃取 ys °¬±o动态萃取 tx °¬±o异

黄酮的提取率基本上达到最大 o再继续延长时间 o异黄酮的

提取率变化不大 o反而造成气体的浪费 o增加生产成本 ∀

2q6  ≤�u
流量的影响

试验以无水乙醇为夹带剂 o用量为 t °�# ª
pt
o萃取压力

us � °¤o萃取温度 ws ε o≤�u
流量分别 xoyozo{ °�# °¬±

pt
o

静态萃取 ys °¬±o动态萃取 tx °¬±o结果见图 y∀

图 6  ≤�u
流量对异黄酮提取率的影响

Φιγ 6  ∞©©̈¦·²©≤�u ©̄²º µ¤·̈·² ¬̈·µ¤¦·¬²± µ¤·̈ ²©¬¶©̄¤√²± ¶̈

  由图 y可以看出 o≤�u
流量为 y °�# °¬±

pt时 o异黄酮的

提取率最高 ∀流量过慢或过快萃取效果均不理想 ∀原因是

加大流量则增加了溶剂对原料的萃取次数 o使得萃取釜中原

料能得到均匀充分的萃取 ~但是流量过快 o将导致溶剂与溶

质的接触时间减少 o≤�u
流体对异黄酮的溶解度下降 o并且流

量过快 o≤�u
气体的消耗也会随之增加 ∀

3  结论

通过单因素试验确定了超临界 ≤�u
萃取红车轴草异黄

酮的最佳工艺条件为 }原料粒度 ws目 o无水乙醇为夹带剂 o

相对于原料用量 t °�# ª
pt
o萃取温度 ws ε o压力 ux � °¤o

≤�u
流量 y °�# °¬±

pt
o静态萃取 ys °¬±o动态萃取 tx °¬±∀
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活血止痛片质量控制方法研究

李刚 k解放军第 |w医院 o南昌 vvsssul

摘要 }目的  研究活血止痛片质量控制方法 ∀方法  采用 ×�≤对活血止痛片中当归 !三七 !乳香 !冰片和土鳖虫进行定性鉴

别 ~采用 � °�≤对活血止痛片中的阿魏酸进行含量测定 o色谱柱为 � ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥ukwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°lo流动相为甲醇 p

th乙酸水溶液 kvsΒzslo检测波长为 vus ±°o流速为 tqs °�# °¬±
pt ∀结果  薄层色谱鉴别专属性强 o阿魏酸进样量在 sqst ∗

sqtw Λª范围内线性关系良好 kρ� sq||| |lo平均加样回收率为 |{qysh k� ≥⁄ � sqywh l∀结论  本方法操作简便 o结果可靠 o

重现性好 o可用于活血止痛片的质量控制 ∀
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  活血止痛片是由活血止痛散经过剂型改进而得到的新

剂型 o原剂型收载于 5中国药典 6ussx版一部 ≈t 
o由当归 !三

七 !乳香 k制 l!冰片 !土鳖虫 !自然铜 k煅 l等六味药组成 ∀具

有活血散瘀 !消肿止痛之功效 o用于跌打损伤 o瘀血肿痛 ∀为

了有效控制该制剂质量 o本文对方中当归 !三七 !乳香 !冰片 !

土鳖虫进行了薄层色谱鉴别 o采用高效液相色谱法对其主药

当归中的阿魏酸进行含量测定 o并对其含量测定方法进行了

研究 ∀

1  仪器与试药

�ª¬̄̈ ±·ttss高效液相色谱仪 k美国安捷伦公司 l~超声

波清洗器 ≥�vussk上海必能信超声有限公司 l~� ∞××�∞�

�∞uws天平 k瑞士 l∀活血止痛片 k自制 o批号 usswswtvo

usswswtyousswswt|o规格 sqyu ª# 片 p t
l~阿魏酸对照品 k中

国药品生物制品检定所 o批号 szzv p ||tsl~薄层硅胶预制板

k青岛海洋化工厂 l~甲醇为色谱纯 ~其他试剂均为分析纯 ∀

2  薄层鉴别

2q1  当归 !乳香的鉴别

取本品 x片 o研细 o加乙醚 vs °�o超声提取 vs °¬±o滤

过 o滤液浓缩至 t °�o即得供试品溶液 ~取当归对照药材粉末

squx ªo加乙醚 ts °�o超声提取 vs °¬±o滤过 o滤液浓缩至 t

°�o即得当归对照溶液 ~取乳香对照药材 squx ªo研细 o加入

乙醚 v °�o超声提取 ts °¬±o静置 o取上清液 o即得乳香对照

溶液 ~分别取缺当归 !乳香阴性样品 o依法制成阴性对照溶

液 ∀照薄层色谱法 k中国药典 ussx版一部附录 √ �l试验 o

吸取上述 x种溶液各 x Λ�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o

以正己烷 p乙酸乙酯 k|Βtl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o置紫

外光灯 kvyx ±°l下检视 o结果表明 }供试品色谱中 o在与当归

对照药材相应位置上 o显相同的兰色荧光斑点 ∀继喷以香草

醛硫酸试液 otsx ε 加热至斑点显色清晰 o供试品色谱中 o在

与乳香对照药材相应位置上 o显相同颜色的斑点 ∀阴性对照

均无干扰 ∀

2q2  三七的鉴别

取本品 x片 o研细 o加乙醚 vs °�o超声 vs °¬±o滤过 o药

渣挥去乙醚 o加甲醇 vs °�o超声提取 vs °¬±o滤过 o滤液水浴

蒸干 o残渣加水 ts °�使溶解 o移至分液漏斗中 o用水饱和正

丁醇提取 u次 o每次 tx °�o合并正丁醇提取液 o水浴蒸干 o残

渣加甲醇 u °�使溶解 o作为供试品溶液 ~取人参皂苷 � ªt对

照品 o人参皂苷 � ¥t对照品 o三七皂苷 � t
对照品 o分别加甲醇

制成每 t °�各含 t °ª溶液的人参皂苷 � ¥t !人参皂苷 � ªt !

三七皂苷 � t
对照品溶液 ~取缺三七阴性样品 o依法制成阴性

对照溶液 ∀照薄层色谱法 k中国药典 ussx版一部附录 √ �l

试验 o吸取上述 x种溶液各 u Λ�o分别点于同一硅胶 �薄层

板上 o以正丁醇 p乙酸乙酯 p水 kwΒtΒxl上层液为展开剂 o展

开 o取出 o晾干 o喷以硫酸乙醇试液 ktψ tslotsx ε 加热至斑

点显色清晰 ∀结果表明 }供试品色谱中 o在与对照品相应位

置上 o显相同颜色的斑点 o而阴性对照无干扰 ∀

2q3  冰片的鉴别

取本品 tu片 o研细 o加水 tss °�o接挥发油提取器 k接收

管预先加 sqx °�乙酸乙酯 lo照挥发油测定法 k中国药典

ussx版一部附录 ÷⁄l操作 o提取 vs °¬±o收集乙酸乙酯层 o即

得供试品溶液 ~取冰片对照品 o加乙醇制成每 t °�含 x °ª

的溶液 o即得对照品溶液 ~取缺冰片阴性样品 o依法制成阴性

对照溶液 ∀照薄层色谱法 k中国药典 ussx版一部附录 √ �l

试验 o吸取上述 v种溶液各 x Λ�o分别点于同一硅胶 �薄层

板上 o以石油醚 kvs ∗ ys ε l2乙酸乙酯 kt|Βul展开 o取出 o晾

干 o喷香草醛硫酸试液 otsx ε 加热至斑点清晰 ∀结果表明 }

供试品色谱中 o在与对照品相应位置上 o显相同颜色的斑点 o

而阴性对照无干扰 ∀

2q4  土鳖虫的鉴别

取样品 u片 o研细 o加稀乙醇 ts °�超声提取 vs °¬±o滤

过 o滤液浓缩至 u °�o即得供试品溶液 ~取地鳖对照药材粉末

sqx ªo加稀乙醇 ts °�o超声提取 vs °¬±o滤过 o滤液浓缩至 u

°�o即得对照品溶液 ~取缺土鳖虫阴性样品 o依法制成阴性对

照溶液 ∀照薄层色谱法 k中国药典 ussx版一部附录 √ �l试

验 o吸取上述 v种溶液各 x Λ�o分别点于同一硅胶 �薄层板

上 o以正丁醇 2乙酸 2水 kwΒtΒxl上层液为展开剂 o展开 o取出 o

晾干 o喷茚三酮试液 otsx ε 加热至斑点显色清晰 ∀结果表

明 }供试品色谱中 o在与对照药材相应位置上 o显相同颜色的

斑点 o而阴性对照无干扰 ∀

3  含量测定

3q1  色谱条件

色谱柱 } � ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥ukwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°l~流动

相 }甲醇 p th乙酸水溶液 kvsΒzsl~检测波长 }vus ±°~流速 }

tqs °�# °¬±
pt
~进样量 }ts Λ�∀

3q2  对照品溶液的制备

精密称取干燥至恒重的阿魏酸对照品适量 o加 th乙酸

#|uy#中国现代应用药学杂志 uss{年 z月第 ux卷第 z期                ≤«¬± �� �°ouss{ �∏̄¼o∂ ²̄qux �²qz



甲醇溶液制成 y Λª# °�
pt的溶液 o摇匀 o即得 ∀

3q3  供试品溶液及阴性样品溶液的制备

取活血止痛片 us片 o除去包衣 o研细 o精密称取粉末约

tqx ª于棕色锥形瓶中 o精密加 th 乙酸甲醇溶液 ux °�o密

塞 o称定重量 o超声提取 vs °¬±o放冷 o称定重量 o用 th乙酸

甲醇溶液补足减失的重量 o摇匀 o离心 o取上清液于 sqwx Λ°

滤膜滤过 o取续滤液 o即得 ∀按处方制备不含当归的片剂 o并

按供试品溶液的制备方法制成阴性样品溶液 ∀

3q4  阿魏酸检测波长的选择

将对照品溶液按上述色谱条件进样 o在 uss ∗ wss ±°波

长范围内扫描得紫外吸收光谱 ∀结果 o对照品溶液在 vus ±°

波长处有最大吸收 o故选用 vus ±°为其检测波长 ∀

3q5  系统适用性试验

取阿魏酸对照品溶液 !供试品溶液及阴性样品溶液分别

进样 o按上述给定的色谱条件测定 o记录色谱图 o理论塔板数

按阿魏酸计算不低于 v xsso阿魏酸峰保留时间约为 tuq|

°¬±o结果供试品溶液色谱图在阿魏酸保留时间处有一色谱

峰 o阴性样品溶液在阿魏酸保留时间处无吸收峰 o且阿魏酸

峰与相邻杂质峰的分离度符合要求 ∀

3q6  线性关系考察

精密称取阿魏酸对照品 uqx °ª置 xs °�棕色量瓶中 o

加 th乙酸甲醇溶液溶解并稀释至刻度 o即得 xs Λª# °�
pt

阿魏酸对照品溶液 o分别精密量取阿魏酸对照品溶液 u!v!w!

x!y!z °�置 ux °�棕色量瓶中 o加 th乙酸甲醇溶液稀释至

刻度 o即得 w!y!{!ts!tu!tw Λª# °�
pt的阿魏酸对照品溶液 o

分别吸取 ts Λ�o依次进样 o以阿魏酸对照品进样量为横坐

标 o峰面积积分值为纵坐标 o得回归方程为 Ψ � x {{|. xtvΞ p

s. u|w z, ρ� sq||| |∀结果表明 o阿魏酸在 sqsw ∗ sqtw Λª范

围内呈较好的线性关系 ∀

3q7  精密度试验

取对照品溶液 o重复测定 x次 o每次 ts Λ�o测得峰面积

的 � ≥⁄为 sqywh o表明本实验方法精密度较好 ∀

3q8  稳定性试验

精密吸取供试品溶液 ts Λ�按上述色谱条件操作 o每间

隔 u «测定 t次峰面积 o连续测定 x次 o观察其稳定性 o结果

峰面积 � ≥⁄为 tqsh o可知供试品在 { «内稳定 ∀

3q9  重现性试验

按上述供试品溶液制备方法及色谱条件操作 o对同一批

样品 k批号 usswswtvlo制成 x份供试品溶液 o依次进样测定 o

结果阿魏酸含量平均值为 tyvqx Λª# ª
pt
o � ≥⁄为 tqwh o提

示本实验重现性良好 ∀

3q10  加样回收率试验

精密称取已测含量的样品 k批号 usswswtvl粉末 o分别

精密加入阿魏酸对照品溶液 o按上述方法制备供试品溶液 o

依法测定 o得平均回收率为 |{qyh o� ≥⁄ � sqywh kν � yl∀

3q11  样品含量测定

采用上述供试品溶液制备方法及色谱条件 o对 v批活血

止痛片中的阿魏酸含量进行测定 o结果详见表 t∀

表 1  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ1  � ¶̈∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±kν � vl

批号 阿魏酸含量 rΛª#片 p t � ≥⁄rh

usswswtv tssq| tqzu
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4  讨论

本品为薄膜衣片 o对方中各药分别提取 !浓缩 o对冰片和

挥发油采用 Β p环糊精包合 o欧巴代 µ薄膜包衣 o具有稳定

性好 o用料少 o片重增加小 o衣层机械强度好 o对药物崩解度

影响小以及外观色泽稳定 !美观等优点 ∀

  在供试品溶液的制备中 o笔者分别考察了超声提取 ts!

us!vs!wx °¬±后所得样品阿魏酸含量 o结果表明 vs °¬±即可

提取完全 ∀

笔者在研究阿魏酸的 � °�≤分析方法时 o发现阿魏酸对

照品有杂质峰 o而且用水或甲醇配制的阿魏酸对照品溶液不

稳定 o阿魏酸峰逐步降低 o与此同时 o杂质峰逐渐增大 ∀试验

比较了甲醇 !th甲酸甲醇溶液 !th醋酸甲醇液溶液三种提

取溶剂 o结果表明阿魏酸在 th醋酸甲醇溶液中较稳定 o杂质

不干扰阿魏酸的测定 ∀原因可能是阿魏酸是一种顺反异构

体 o反式阿魏酸结构较稳定 o在放置过程中可能是转变成了

顺式阿魏酸 o而在含醋酸溶液中 o反式阿魏酸更稳定 ≈u  ∀但

阿魏酸含量随放置时间会有很大变化 o应置棕色瓶中 o最好

现用现配 ≈v  ∀

综上所述 o本法操作简便 o结果可靠 o重现性好 o可以有

效控制本品的质量 ∀
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