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藏药牛尾篙油滴丸含量测定的气相色谱方法学研究

李维卫
’, ,

胡凤祖 ”
,

师治贤
’

中国科学院西北高原生物研究所
,

西宁 中国科学院研究生院
,

北京 《

摘要 目的 建立测定牛尾篙油滴丸中 一 漩烯含量的方法
。

方法 气相色谱法
,

采用填充色谱柱
,

固定相为

二乙二醇丁二酸醋
,

汽化温度 ℃
,

柱温 ℃
,

载气 氮气 流速
· 一 ’。 结果 一 旅烯的理论塔板数为

,

回归

方程为 , 一 科
, ,

线性范围为 一
· 一 ’ ,

平均回收率 土 为 土

。

结论 以该法测定主要有效成分 一旅烯的含量
,

理论塔板数较高
、

分离度较好
。

该方法可用于牛尾篙油滴丸的质量

控制
。
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牛尾篙油滴丸主要原料为藏药材牛尾篙

的挥发油
,

主要成分为

旅烯
、 一 旅烯

、

桧烯
、

茵陈素等〔
’,

,

其中 一 旅烯

含量最高
,

在 以上
。

该产品主要功效是化痰止

咳
、

降气平喘
,

用于痰浊阻肺
、

气喘咳嗽
、

痰多及慢性

支气管炎见上述证候者
。

原试行标准以牛尾篙的挥

发油作为质量控制的标准
,

专一性不强
,

不易控制
。

以 一旅烯含量作为标准能够更好的控制该药品的

质量
,

本实验采用气相色谱法对 一 旅烯的含量测

定法进行了系统的方法学研究
。

色谱柱选用填充

柱
,

出峰时间快且分离效果好
,

方法简便
,

重复性好
,

适用于原药
、

中间体及成品药的质量控制
。

仪器与试药

气相色谱仪 上海天美公司
,

氢火

焰离子化检测器
,

色谱工作站
。

石油醚 分析纯
, 一 ℃

,

重蒸 一 旅烯对

照品 批号
,

纯度
,

瑞士 公司

牛尾篙油滴丸 每丸重
,

含牛尾篙油
,

青

海省大地药业
。

色谱条件

色谱柱为填充柱
,

以二乙二醇丁

二酸醋为固定相
,

涂布浓度为
,

柱温为 ℃

进样 口温度 ℃
,

检测器温度 巧 ℃
,

载气流速
· 一 ‘ ,

进样量 林
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,

溶液的制备

对照 品溶液 精密称取 一 旅烯对 照 品

料 含 日一 旅烯
,

以石油醚定容至

量瓶
,

即得对照品储备液
。

精密量取该储备

液 林 ,

用石油醚定容至
,

即得
·

一 ’
的对照品溶液

。

供试 品溶液 取 牛尾篙油滴丸 内容物约
,

精密称定
,

置 量瓶中
,

加适量石油醚

溶解超声 后定容至刻度
,

摇匀
,

即得
。

系统适用性试验

取浓度为
· 一 ’
的对照品溶液进样

,

以 一 旅烯峰计理论板数 为
,

拖尾 因子 为
,

样品与最近峰的分离度为
。

线性关系考察

取
“ ”

项下 日一 旅烯对照品储备液
,

用石油醚

稀释至浓度分别为
, , ,

一
,

· 一 ’的对照品溶液
,

精密吸取 林 ,

注

人气相色谱仪
,

测定
,

结果表明
, 一 漩烯浓度在

一
· 一 ‘
之间线性 良好

。

回归方

程为
一

精密度试验

精密吸取 一 旅烯对照品溶液 林
,

注人气相

色谱仪
,

连续进样 次
,

以外标法分别计算 份样品

的含量
,

结果 一 旅烯含量的 为
,

表明

精密度良好
。

稳定性试验

称取牛尾篙油滴丸
,

加石油醚溶解得供试

品溶液
,

进样 林
,

每隔一定时间测定样品中 一 旅

烯的含量
,

结果含量的 为
,

表明供试品在

内稳定性良好
。

重复性试验

按
“ ”

项下方法制备供试品溶液
,

依照样品

测定方法进样
,

以 一漩烯峰面积计算
,

重复测

定 份
,

为
。

表明该方法重复性良好
。

回收率试验

精密称取已知含量 样品 份
,

其

旅烯含量为
,

再精密称取 一 旅烯对照品

分别加到 份样品中
,

按
“ ”

项下方法制

备供试品溶液
,

进样 林
,

测定
,

计算回收率
,

份样

品 回 收 率 分 别 为
, , ,

, 二 分别 为
,

, , , 。

平 均 回 收 率
。

样品含最测定

准确称取牛尾篙油滴丸内容物
,

按
“ ”

项下方法制备供试品溶液
,

用石油醚稀释 倍后进

样
。

测定 批样品中 一漩烯的含量
,

每批平行测

定 次
,

结果 批样品中 一 旅烯含量在

之间
,

其色谱图及菜籽油空 白对照图见图
。

结果表明
,

该方法对牛尾篙油滴丸的质量控制提

供了可靠的依据
。

。

图 色谱图

一 旅姗对照品
一 。 。 ,

供试品 空白
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