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藏药二十五味鬼臼丸定性定量方法研究
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摘要 目的 建 立藏药 二十五味鬼户丸的定性定量方法
。

方法 采用 法对二十五味鬼臼丸中的沉香
、

诃子进行鉴别 采用
一 王

·

法 川以 , 、

色 普柱
, ,

卜
,

以甲醇 一 水 为流动相
,

流速 , · , 。 一 ’ ,

检测波长

为
,

柱温 ℃
,

进样虽 林
,

对一 五味鬼臼丸
‘ ’的胡椒碱进行含量测定

。

结果 薄层斑点清晰
,

专 禽胜强 胡椒碱浓

度在 一 卜
· 一 ’范围内线性关系良好

,

,

平均回收率 为 为
。

结论 该方法快

速
、

简单
、

准确
,

重复性好 可有效控制一卜五味鬼臼丸的质觉
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藏药二十五味鬼臼丸 藏药名 脊斯尼阿 日布

是根据藏医占典名著《四部医典 》
,

参照《青海省藏

药标准 》研制的妇科用药
,

已收载于中华人民共和

国卫生部药品标准 藏药第一册 川 中
。

由鬼臼
、

藏

木香
、

诃子
· 、

肉桂
、

构 祀
、

胡椒
、

沉吞

等 味药组成
,

具有祛风镇痛
、

调经 血的功

能川
。

适用于妇女血症
、

风症
、

月经不调等
。

方中

沉香行气止痛
、

温中止呕
,

河子涩肠敛肺
、

降火利咽
,

胡椒温中散寒
、

下气
,

’

为控制该药质量
,

保证临

床用药安个
、

有效
,

本文建立 制剂中沉香
、

诃子的

鉴别及胡椒中胡椒碱含量的 测定方法
,

可用于该药的质量控制
。

仪器与试药
’ 巧 高效液相色谱仪洱恤 二极管

阵列紫外检测器
,

色 潜 「作站
,

、硅胶 板 青岛海洋化工厂
, 一 型超

声波清洗器 昆山超声仪器科技有限公司
,

元素型超纯水机 上海摩勒生物科技有限公

司
,

娜 紫外扫描分光光度仪 美国
。

胡椒碱 中国药品生物制品检定所提供
,

批号
一 对照药材 诃子 中国药品生物制
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,

品检定所提供
,

批号 巧 一
,

沉香 由药厂提

供
,

经鉴定符合 年版中国药典和卫生部药品标

准的规定
。

二 十五味鬼 臼 丸 批 号 只
,

以
,

,

由青海喜玛拉雅药业提供
,

规格 每丸
。

甲醇为 级
,

其余均为分析纯
。

薄层鉴别

沉香 本品研细
,

称取粉末
,

用 乙醇

浸渍
,

浸 出物置小琳涡 中
,

在水浴上蒸干
,

残渣用

丙酮溶解后
,

作为供试品溶液 另取沉香对照

药材
,

同法制成对照药材溶液 按处方除去沉香依法

制成缺沉香阴性样品
,

同法制成阴性样品溶液
。

吸

取上述 种溶液各 卜
,

分别点于同一硅胶 薄层

板
,

以苯 一 丙酮 为展开剂
,

展开至
,

取

出
,

晾干
,

喷以 的香 草醛浓硫酸溶液
,

置紫外灯

下检视
。

样品色潜中
,

在与对照药材相应

的位置上
,

显相同颜色的斑点
,

而阴性样品在相应的

位置上未有斑点显示
,

表明样品中其他组分对沉香

的鉴别无干扰
,

见图
。

同法制成 阴性样 品溶液
。

吸取 上述 种溶液各
协 ,

分别点于同一硅胶 薄层板上
,

以三氯甲烷
一 乙酸乙醋 一 甲酸 为展开剂

,

展开至
,

取出
,

晾干
,

喷以 的三氯化铁乙醇溶液
。

样品色

谱中
,

在与对照药材相应的位置上
,

显相同颜色的斑

点
,

而阴性样品在相应的位置上未有斑点显示
,

表明

样品中其他组分对诃子的鉴别无干扰
,

见图
。

图 诃子 鉴别色潜图

脚
泪书样品

药材 〕

诃子对照

样 钻
,

图 沉香 二鉴别色谱图
〔一 处 」

习比 屯样 品
, 〕

沉香对照药材
, ,

, ,

样品

诃子 本品去核后研细
,

取粉末
,

加乙醇
,

超声
,

处理
, 几清液作

为供试品溶液 另取诃子对照药材
,

同法制成对照药

材溶液 按处方除去诃子依法制成缺河子阴性样品
,

含量测定

溶液的制备

对 照 品溶液 精密称定胡椒碱对 照 品
,

置 棕色量瓶中
,

加甲醇溶解并稀释至

刻度
,

摇匀
,

作为对照品储备液
。

精密吸取储备液

置于 棕色量瓶中
,

加流动相定容
,

制

成每 含胡椒碱 协 的溶液
,

即得
。

供试品溶液 本品研细
,

取粉末
,

精密

称定
,

置具塞锥形瓶中
,

精密加人甲醇
,

密塞

称重
,

超声
,

处理
,

再称定重量
,

用甲醇补足减失的重量
,

摇匀
,

滤过
。

滤液作为供试

品溶液
。

阴性样品溶液 按处方比例制成不含胡椒

药材的二十五味鬼臼丸阴性样品
,

按供试品溶液的

制备方法
,

制成阴性样品溶液
。

色谱条件与系统适用性 色谱柱
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一 药物分析杂志
, ,

、 ,

协 流动相 甲醇 一 水

流速 一
· 一 ’

检测波 长为

柱温 ℃ 进样量 协
。

在此条件下
,

胡椒

碱与其他组分均能达到基线分离
,

理论塔板数按胡

椒碱峰
一

计算在 以上
,

且样品中其他组分对胡椒

碱测定无于扰
。

结果见图
。

一 一 一 一 一 一

上 一 一 一

尤

图 对 狱’砚
、

二 五味鬼厂丸样 「 , 、

胡椒阴性样品

色谱图
,

石 二

胡椒碱

线性关系考察 精密吸取
· 一 ’

对

照品储备液 以 甲醇制成每 含胡椒碱
,

, , ,

林 的对照品溶液
,

分别吸取
卜 进样

。

按上述色谱条件测定峰面积
,

以胡椒

碱浓度 林
· 一 ’
为横坐标

,

峰面积积分值为纵坐

标
,

绘制回归曲线
,

得回归曲线方程
一

结果表明
,

胡椒碱在 一 协
· 一 ’

范围内

呈良好的线性关系
。

精密度试验 精密吸取 此
· 一 ’

对照品

溶液 林 重复进样 次
,

测定胡椒碱峰面积
,

平均

峰面积为
,

计算 为
。

结果表明
,

在该条件下精密度良好
。

稳 定 性 试验 取 同一 供 试 品 溶 液 批 号

科
,

分别于
, , , , , ,

进样 林
,

测定样品中胡椒碱的含量
。

结果表明
,

供试品溶液

内稳定性良好
,

含量的 为
。

重复性试验 取同一扎样品 扎七号

份
,

按供试品溶液制备方法制得待测溶液
,

进样
协

,

测定样品中胡椒碱的含量
。

胡椒碱平均含量

为
· 一 ’ ,

为
,

表明胡椒碱含量

测定结果重复性良好
。

回收率试验 精密称取 份已知含量的同一批

号 以 ” 样品约
,

分别加人胡椒碱对照品溶

液
· 一 ’
各

,

按上述供试品溶液制

备方法制得所需溶液
,

进样 协
,

进行测定
。

测得胡

椒碱回收率 为
,

为
。

样品含量测定 在本文试验条件下对 批二

十五味鬼臼丸样品进行测定
,

按外标法计算胡椒碱

含量
。

结果 批样品中胡椒碱的平均含量

分别为
, , · 一 ’

分别为
, , 。

讨论

提取溶剂的选择 年版中国药典
, ,胡椒

碱含量测定是以无水乙醇为提取溶剂〔
’〕,

本研究比

较了甲醇
‘

与无水乙醇 种溶剂
,

结果所测得的胡

椒碱含量相当
,

考虑到与流动相一致
,

故选择甲醇为

提取溶剂
。

流动相的选择 根据文献报道 〔
’

,

‘ 〕,

对二十五

味鬼臼丸中胡椒碱含量测定的流动相进行了优化选

择
,

曾采用甲醇 一 水
、

甲醇 一 水 ‘ 、

甲

醇 一 水 作为流动相
,

结果表明
,

流动相为甲

醇 一 水 时为最佳分离条件
。

检测波长的选择 对胡椒碱对照品的甲醇溶

液进行
一

紫外全波长扫描
,

结果 显示 胡椒碱在

处有最大吸收
,

与中国药典 年版草

菠项下胡椒碱的检测波长
’〕一致

。

故检测波长定

为
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