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摘要 :目的 :建立那保胶囊 (黄芪、当归、延胡索、白花蛇舌草、铁棒锤等 )的质量标准。方法 :采用 TLC对处方中当归、延

胡索及白花蛇舌草进行鉴别 ,对毒性药材铁棒锤进行限量检查 ,采用高效液相色谱 2蒸发光散射检测器 (HPLC2ELSD )法

测定黄芪甲苷的含量。结果 : TLC鉴别分离度好 ,专属性强 ;铁棒锤中乌头碱含量不超过规定 ;黄芪甲苷在 1～10μg的

范围内线性关系良好 ( r = 0. 999 0) ,平均回收率为 99. 05 (RSD = 2. 48 , n = 6)。结论 :所建立的质量标准方法可靠、

准确、专属性强 ,可有效控制那保胶囊的质量。
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Qua lity standard for Nabao Capsule
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KEY WO RD S: Nabao Cap sule; aconitine; astragaloside Ⅳ; HPLC2ELSD; TLC

ABSTRACT: A IM : To establish the quality standard for Nabao Cap sule (Radix A straga li, Rad ix A ngelicae sinen2
sis, Rh izom a Coryda lis, Herba Hedyotis, etc. ) . M ETHOD S: R ad ix A ngelicae sinensis, R h izom a Coryda lis, Herba

Hedyotic and Pendu lous M onkshood R oot in Nabao Cap sule were identified by TLC. A stragaloside Ⅳ was deter2
m ined by HPLC. RESUL TS: The characteristic identification by TLC was distinct and highly specific, the quanti2
tative evaluation of thymol had the linear range of 1210μg. The average recovery was 99. 05 and RSD was

2. 48 . CO NCL US IO N: The method is reliable, accurate and specific, and can be used for the quality control of

Nabao Cap sule.

　　那保胶囊由黄芪、当归、延胡索、白花蛇舌草、铁

棒锤等药组成 ,经醇提、浓缩、减压干燥、湿法制粒等

一系列工艺处理后制成。具有清热解毒 ,镇惊、解痉

止痛。用于外伤疼痛、术后疼痛、各种内脏痉挛性疼

痛以及中晚期癌痛。为有效控制产品质量 ,本实验

对当归、延胡索、白花蛇舌草进行了薄层色谱鉴别 ;

对铁棒锤药材进行了乌头碱限量检查 ;对黄芪甲苷

进行含量测定 ,建立了可靠、准确、专属性强的质量

控制方法。

1　仪器与试药

1. 1　仪器 　Series 1500型高效液相色谱仪 , MOD2
EL200型蒸发光散射检测器 (美国 Softa corpora2
tion) , N2000色谱工作站 ; BP211D电子分析天平

(德国 Sartorius) ;薄层自动铺板器 (重庆南岸新力实

验电器厂 )。

1. 2　试药　当归对照药材、延胡索乙素对照品、延
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胡索对照药材、齐墩果酸对照品、白花蛇舌草对照药

材、乌头碱对照品、黄芪甲苷对照品均由中国药品生

物制品检定所提供 ;硅胶 G (青岛海洋化工有限公

司 ) ;二次重蒸水 ;乙腈 (色谱纯 , Fisher公司 ) ,其它

所用试剂均为分析纯。那保胶囊样品由成都中医药

大学炮制制剂教研室提供。

2　实验方法与结果

2. 1　定性鉴别 [ 1 ]

2. 1. 1　当归的鉴别 　取本品 1 g,研细加乙醚 20

mL,超声处理 10 m in,滤过 ,滤液蒸干 ,残渣加乙醇 1

mL使溶解 ,作为供试品溶液。另取缺当归的阴性样

品同法制成阴性对照溶液。再取当归对照药材 0. 5

g,同法制成对照药材溶液。吸取上述 3种溶液各

10μL,分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以正己烷 2醋
酸乙酯 (4∶1)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,置紫外光

灯 (365 nm)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 ,阴性无

干扰见图 1。

2. 1. 2　延胡索的鉴别　取本品 2 g,研细加甲醇 50

mL,超声处理 30 m in,滤过 ,滤液蒸干 ,残渣加水 10

mL使溶解 ,加浓氨试液调至碱性 ,用乙醚振摇提取

3次 ,每次 10 mL,合并乙醚液 ,蒸干 ,残渣加甲醇 1

mL使溶解 ,作为供试品溶液。取缺延胡索的阴性样

品同法制成阴性对照溶液。另取延胡索对照药材 1

g,同法制成对照药材溶液。再取延胡索乙素对照

品 ,加甲醇制成每 1 mL含 0. 5 mg的溶液。吸取上

述 4种溶液各 2μL,分别点于同一用 1 氢氧化钠

溶液制备的硅胶 G薄层板上 ,以甲苯 2丙酮 (9∶2)为

展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,置碘缸中 3 m in后取出 ,

挥尽板上吸附的碘后 ,置紫外光灯 ( 365 nm )下检

视。供试品色谱中 ,在与对照品和对照药材色谱相

应的位置上 ,显相同颜色的荧光斑点 ,阴性无干扰见

图 2。

2. 1. 3　白花蛇舌草的薄层鉴别　取本品 2 g,研细

加苯 20 mL,超声提取 15 m in,滤过 ,滤液挥干 ,残渣

加甲醇 1 mL使溶解 ,作为供试品溶液。取缺白花蛇

舌草的阴性样品同法制成阴性对照溶液。另取白花

蛇舌草对照药材 0. 5 g,同法制成对照药材溶液。再

取齐墩果酸对照品 ,加甲醇制成每 1 mL含 1 mg的

溶液 ,吸取上述 4种溶液各 10μL,分别点于用同一

硅胶 G薄层板上 ,以甲苯 2醋酸乙酯 2甲酸 ( 11∶1∶

0. 4)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,喷以 10 硫酸乙

醇溶液 ,在 105 ℃加热至斑点显色清晰 [ 2 ]。供试品

色谱中 ,在与对照品和对照药材色谱相应的位置上 ,

显相同颜色的斑点 ,阴性无干扰见图 3。

图 1　当归 TLC鉴别

1.当归对照药材　2～4.样品

5.缺当归阴性对照

图 2　延胡索 TLC鉴别

1.延胡索乙素对照品　2.延胡

索对照药材　3～5.样品

6.缺延胡索阴性对照

2. 2　乌头碱限量检查

取本品 20粒 ,置具塞三角烧瓶中 ,加 80 乙醇

30 mL,浸泡过夜 ,滤过 ,滤液低温蒸干 ,残渣加 20

mL 2 盐酸使溶解 ,酸水液滴加氨试液调 pH至 9～

11,用氯仿提取 4次 ( 20, 20, 10, 10 mL ) ,氯仿层自

然挥干 ,残渣加无水乙醇使溶解 ,定量转移至 2 mL

量瓶中并稀释至刻度 ,作为供试品溶液 [ 3 ]。另取缺

铁棒锤的阴性样品 ,同法制成阴性对照溶液。另取

乌头碱对照品 ,加无水乙醇制成每 1 mL含 2 mg的

溶液 ,作为对照品溶液。吸取上述 3种溶液 4μL,

分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 G

薄层板上 ,以醋酸乙酯 2正己烷 (1∶1)为展开剂 ,氨蒸

汽饱和 ,展开 ,取出 ,晾干 ,喷以改良碘化铋钾试液至

斑点显色清晰。供试品色谱中 ,在与对照品色谱相

应的位置上出现的斑点 ,应小于对照品斑点或不出

现斑点 ,阴性对照色谱在相应的位置上未见有相同

颜色的斑点 ,如图 4。

图 3　白花蛇舌草 TLC鉴别

1.齐墩果酸对照品　2.白花蛇舌

草对照药材　3～5.样品　6.缺白

花蛇舌草阴性对照

图 4　乌头碱限量检查

1.乌头碱对照品 　2～4.样品

　5.缺铁棒锤阴性对照
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2. 3　黄芪甲苷的含量测定 [ 4 ]

2. 3. 1　对照品溶液 　精密称取黄芪甲苷对照品适

量 ,加甲醇制成每 1 mL含 1 mg的溶液 ,摇匀 ,作为

对照品溶液。

2. 3. 2　供试品及阴性样品溶液 　精密称取本品及

阴性样品粉末各 7. 5 g,分别置索氏提取器中 ,加甲

醇 40 mL,冷浸过夜 ,再加甲醇适量 ,加热回流 4 h,

提取液回收溶剂并浓缩至干 ,残渣加水 10 mL,微热

使溶解 ,用水饱和的正丁醇振摇提取 4次 ,每次 40

mL,合并正丁醇液 ,用氨试液充分洗涤 2次 ,每次 40

mL,弃去氨液 ,正丁醇液蒸干 ,残渣加水 5 mL使溶

解 ,放冷 ,通过 D101型大孔吸附树脂柱 (内径 1. 5

cm ,长 12 cm ) ,以水 50 mL洗脱 ,弃去水液 ,再用

40 乙醇 30 mL洗脱 ,弃去洗脱液 ,再用 70 乙醇

80 mL洗脱 ,收集洗脱液 ,蒸干 ,用甲醇溶解并转移

至 5 mL量瓶中 ,加甲醇至刻度 ,用微孔滤膜 ( 0. 45

μm)滤过 ,即得。

2. 3. 3　色谱条件　色谱柱 : Kromasil C18柱 (4. 6 mm

×250 mm, 5μm ) ;流动相 :乙腈 2水 ( 36∶64 V /V ) ;

流速 : 1. 0 mL /m in;柱温 : 35 ℃;检测器参数 :气化室

温度 : 70 ℃,蒸发室温度 : 40 ℃,氮气压力 : 319 kPa。

在此条件下 ,分别吸取黄芪甲苷对照品 ,供试品溶

液 ,阴性样品溶液 10μL,注入色谱仪 ,结果色谱图

保留时间适中 ,分离度较高 ,且阴性无干扰 ,见图 5。

A B C

图 5　那保胶囊中黄芪甲苷含量测定的色谱图

A.对照品　B.样品　C.阴性样品　1.黄芪甲苷

A. reference substance; B. samp le; C. negative control　1. astragaloside Ⅳ

2. 3. 4　线性关系考察　精密吸取上述对照品溶液

0. 1, 0. 2, 0. 3, 0. 4, 0. 5, 1 mL置 1 mL量瓶内 ,用甲

醇稀释至刻度 ,各进样 10μL,按上述色谱条件测

定。以进样量的对数值 ( X )为横坐标 ,峰面积的对

数值 ( Y)为纵坐标 ,经线性回归 ,得回归方程 : Y =

1. 352 6X + 13. 544, r = 0. 999 0,黄芪甲苷在 1～10

μg范围内线性关系良好。

2. 3. 5　精密度试验 　精密吸取黄芪甲苷对照品溶

液 (0. 50 mg/mL) 10μL,连续进样 6次 ,按上述色谱

条件测定峰面积 , RSD为 1. 82 ( n = 6)。结果表

明 :仪器精密度良好。

2. 3. 6　稳定性试验 　取同一供试品溶液 ,分别于

0, 6, 12, 24, 48 h进样 10μL,按上述色谱条件测定

峰面积 , RSD为 1. 89 ( n = 5)。结果表明 :供试品

溶液在 48 h内稳定。

2. 3. 7　重复性试验　取样品 (批号 060501)内容物

6份 ,分别照“2. 3. 2”项下方法制备供试品溶液 ,并

按上述色谱条件进行测定 , RSD为 1. 48 ( n = 6)。

结果表明 ,该方法重复性良好。

2. 3. 8　加样回收率试验 　取已知含量 ( 0. 187 8

mg/g)的样品 (批号 060501)内容物 6份 ,各约 3. 75

g,精密称定 ,分别精密加入浓度为 0. 140 9 mg/mL

的黄芪甲苷对照品溶液 5 mL,按上述供试品溶液的

制备方法及色谱条件测定 ,计算回收率 ,结果见

表 1。

表 1　 回收率试验结果 ( n = 6)

Tab. 1　 Results of recovery ( n = 6)

取样量

/ g

样品中黄芪甲苷量

/mg

加入对照品量

/mg

测得总量

/mg

回收率

/

平均回收率

/

RSD

/

3. 750 5 0. 704 3 1. 3843 96. 52

3. 749 8 0. 704 2 1. 4039 99. 32

3. 751 7 0. 704 6 0. 704 5 1. 380 6 95. 95

3. 751 3 0. 704 5 1. 424 3 102. 17
99. 05 2. 48

3. 735 0 0. 703 3 1. 415 8 101. 14

3. 750 9 0. 704 4 1. 403 2 99. 19
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2. 3. 9　样品测定 　取那保胶囊样品 3批 ,按

“2. 3. 2”项下方法制备供试品溶液 ,并按上述色谱

条件 ,以外标两点法测定样品中黄芪甲苷峰面积 ,计

算黄芪甲苷含量 ,结果见表 2。
表 2　 样品中黄芪甲苷含量测定结果 ( n = 3)

Tab. 2　D eterm ina tion results of A straga loside A ( n = 3)

批号 黄芪甲苷含量 /mg/粒 RSD /

060501 0. 067 7 1. 83

060502 0. 063 3 1. 87

060503 0. 068 9 1. 33

3　讨论

3. 1　本品为藏药复方制剂 ,所含成分复杂、相互干

扰大 ,试验曾参照文献 [ 5, 6 ]的高效液相色谱条件测

定毒性药材铁棒锤中的乌头碱 ,均未获得良好的分

离 ,达不到含量测定的要求。参照相关文献并经过

反复实验 ,建立了薄层色谱法对铁棒锤药材的限量

检查方法 ,结果表明 ,在选定的色谱条件下 ,其它成

分对乌头碱不造成干扰 ,测定结果符合要求 ,结果准

确 ,重现性好。该法的建立对保证那保胶囊的安全

有效有一定的意义 ,也为其它藏药制剂中有毒药材

的安全评价提供依据。

3. 2　本试验对那保胶囊进行的薄层色谱鉴别重现

性好 ,斑点清晰 ,无干扰 ,易识别 ;使用 HPLC2ELSD

法测定那保胶囊中黄芪甲苷的含量 ,方法简便 ,色谱

峰分离效果良好 ,阴性对照无干扰 ,结果准确可靠 ,

可作为本品质量控制方法。
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摘要 :目的 :建立心宁片 (丹参、三七、红花、川芎等 )中三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、Rb1的含量测定方法。方法 :采用

HPLC梯度洗脱法 ,使用 C18柱 ,流动相为乙腈 2水梯度洗脱 , ( 0～5 m in, 20 ～25 乙腈 ; 5～20 m in, 25 ～45 乙腈 ) ;

ELSD漂移管温度 70 ℃;氮气流速 2. 0 L /m in;柱温 35 ℃。结果 : 3种皂苷类成分得到很好分离 ,线性关系良好 ,平均加样

回收率 :三七皂苷 R1 ,人参皂苷 Rg1 ,人参皂苷 Rb1分别为 102. 32 , 100. 73 和 101. 40 。RSD分别为 0. 97 , 1. 16

和 1. 21 。结论 :本法结果准确 ,便于操作 ,可作为心宁片的质量控制方法之一。
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