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三
、

标准曲线的制备

精密称取盐酸麻 黄 素粉约 �� � �
,

置

� � � � �容量瓶中
,

分别稀释成 � � � � 件� � � �

的不同浓度
,

在波长 �� � � � �� � �
,

扫描速度

� � � � � � � ��
,

狭缝 �
一

� �
,

」几� � �
,

以蒸馏

水为空白
,

绘制二阶导数光谱
,

在 �� �
�

� 和

�� �
�

� � � 附近测定最大振幅值 �� �
。

经 线

性 回
’

归 �� “ � � 得
�
� � � � �

�

� � � � 一 �
�

� � �

�卜� � � ��
, � � �

�

� � � �
,

实验证明
,

在浓度 �一

�� 件� � � �范围内
,

振幅值 �� �与浓度 �� � 的

线性关系 良好
,

符合 � �� � 定律
。

四
、

回收率试验

按处方精密称取盐酸麻黄素
,

配制模拟

氯麻滴鼻剂
。

精密量取 � � �
,

置 �� � � �容量

瓶中
,

用蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀石 按标准曲

线制备的测定条件
,

绘制二阶导数光谱
,

测

定最大振幅值
,

由回归方程得出浓度
,

计算

回收率
。

� 份测得平均回收率为 � � �
�

� �� 士

�
�

� �� ��� �
。

五
、

样品的测定

精密量取 � � �氯麻滴鼻剂置 � �� � �容

量瓶中
,

用蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀
。

按标准

曲线制备的测定条件
,

绘制二阶导数光谱
,

测

定最大振幅值
,

由回归方程得出浓度
,

计算氯

麻滴鼻剂中盐酸麻黄素的百分标示量
。

同时

以容量法 �“�测定
,

结果见表 � ,

两种方法测定

结果无显著差异 ��� �
�

� � �
。

表 � 样品测定结果 �� 七 ��

二阶导数光谱法 容 量 法
批 号

含量 �� � � � � 含量 �� � � � �

���
�

� �

�� �
。

� �

� �
。

��

�
。

� �

�
。

� �

�
。

� �

� ��
。

� �

� � �
�

� �

� �
�

� �

�
。

� �

�
。

� �

�
。

� �

�皿亚

六
、

讨论

�
�

本二阶导数光谱
,

用峰一谷
、

基线一

谷和峰一基线法均可定量
,

但从回收率试验

结果看
,

还是采用峰一谷法最理想
。

�
�

本实验证明
�
采用二阶导数光谱法测

定盐酸麻黄素
,

可排除氯霉素的干扰
,

方法简

便
、

易行
、

准确
。

参 考 文 南戈

〔� 〕 北京市卫生局编
�

制剂手册第一版
,

北京
�

人民
�

让

生出版社
,

��  � � �� �

� � � 施永初等
�

现代应用药学
�

��  � � � �� �
�
� �

� � � 成都军区后勤部编
、

制剂规范
�

�马� �
�
�弱

复方葛根片的质量控制方法探讨

济南军区总医院药剂科 张卫星 马德林 张 岩 高 燕

复方葛根片 �冠舒片 � 收载子 �� 版中国

人民解放军药 品制剂规范笙‘� , 本品是由葛根
、

茵陈
、

丹参
、

元胡 � 味经提取制成的复方片

剂
,

用于治疗冠心病
,

心绞痛
、

心肌梗塞
,

临床

应用近 �� 年来
,

疗效确切
,

效果较好
。

本品

目前尚无质量控制标准
, 为控制该制剂质量

和确保临床疗效
,

对其总黄酮及元胡全碱含

量测定方法进行了探讨
,

所拟方法准确
,

简便

易行
,

可作为冠舒片的质量控制方法
。

一
、

复方葛根片总黄酮测定

�
�

标准曲线绘制
�

精密称定 ��� ℃ 干燥

至恒重的芦丁标准品 ��
�

� � �
,

加甲醇溶解

于 �� � � 容量 瓶 中并 至 刻度
,

精密吸 取

�� � �子 勃 � �容量瓶中
,

加水至刻度
,

分别

吸取 �
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、·

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

� � �于 � � � �容量瓶中
,

各加 �� � �� �
�

溶液 � � �
,

摇匀
、

放置 � � �� � 加 �� �� �

�� �
�

�
�

溶液 � �� �
,

摇匀
,

放置 。� �� �加 � �
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� � � � 溶液 �� ��
,

用燕馏水稀释至刻度
,

摇

匀
,

放置 �� 而
� 。

」

以第一管为空白
,

用 �� �

分光光度计
,

在 � �� � � 处测定吸收度
,

以 吸

攻度 � 对浓度 � 进行线性回归处理
,

结果在

�
�

� � � � � �
�

� � � 林即� �内成线性
。

线 性回归

方程为 �
� � � �

�

� � � � �
。

� � , � 二 �
�

� � � � ��

� �
。

� � � �
。

�
�

样品液制备
�

取本品 �� 片
,

利去糖

衣层后精密称定
,

研细
,

精密称出适量 �约

�
�

� � �
,

置 �� � �量瓶中
,

加蒸馏水 �
�

�� �
,

摇

匀
、

浸泡 �� � � 后加无水乙醇至刻度
,

振摇

使混匀
,

放置 �� � 后备测
。

� 二 样品测 定
�

取 样品 上清液 � � �两

份
,

分别置 ��  �容量瓶中
。

一份用蒸馏水

稀释至刻度作对照液
,

另一份按标准曲线项

下的操作
,

测定吸收度
。

样品液加显色剂后

的吸收度与对照液吸收度的差值
,

代入标准

曲线线性方程式计算样品总黄酮的含量
。

结

果以每片中所含总黄酮� � 数表示
。

� 批冠舒

片经上法测定
,

总黄酮含 量 分 别为
�

��
�

��
、

��
�

� �
、

� �
�

� �
、

� �
�

� �
、

� �
�

� � � � � 片
。

�
�

加样回收率
�
精密吸取样品液 � � �

,
,

分别加入芦丁标准液 �
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

。
、

�
�

� � �
,

按样品测定项下的操作
,

侧定

吸收度
,

计算样品含量及样品加标准品测得

量
,

并以此求算出回 收率为 � �
�

�� 士 �
。

�� �

�� “ 5 )

。

二
、

复方葛根片中元胡全碱的浏定

1. 工作 曲线绘制 :准确称取元胡全碱对

照品一定量
,

加 乙醇溶解
,

得浓度为 了1
.
4 协g /

m l的操作液
。

精密量取操 作液 0
.0、 0

.

1

、

0

.

2

、

0

.

3

、

0

.

4

、

0

.

5

、

0

.

6
m l

,

分别加乙醇至

0.6 m l后
,

依次加入 o
.
7 Ing /m l 的嗅百里香

阶兰(B T B )液 2 m l
,

p H 4

.

5 缓冲液 10 m L
,

氯仿 5
.
00 m l

,

振摇后放置 l h
,

分取氯仿液
,

以 0
.
0 管为空 白

,

于 424
nm
波长处测 定吸

收度 A
,

以 5 m l氯仿中所含元胡全碱的 件g

数对 A 进行线性回归处理
。

回归方程
: C =

129.095 A + 0
.003 ,

相关系效 r= 0
.
9999

。

在 7
.
14 ~ 42

.
84 林g 范围内与吸 收 度 呈 良好

的线性关系
。

P <
0

.

0 0 1

。

2

.

样品测 定
:
取总黄酮样品液制备项下

之样品液 0
.4m l

,

按工作曲线绘制项下 自
“

依

次加入 B T B.
· ·

⋯ 的起依法操作
,

测定吸收度

并代入回归方程
,

计算元胡全碱的含量
。

结

果以每片中所含元胡全碱表示
。

5 批复 方葛

根片经上法测定
,

元胡全碱的含量分别为
:

1 .94 、

1

.

9 6

、

2

.

0 0

、

1

.

7 5

、

1

.

8 8 n
lg / 片

。

酸性染料萃取比色法测定元胡全碱的含

量为参照文献方法所拟定[:J
,

本文对所 拟测

定条件进行了实验
,

结果表明方法可靠
,

回收

率也较好
。

( 1) 缓冲液 pH 值及用量
:
取不同 pH 值

的 缓冲液
,
加操作液 0

.4 m l
,

按测定方 法

操作
,

结果证明
:
用醋酸一醋酸钠 缓 冲液

(pH 4
.5)10 m l较好

。

(2 ) 酸性染料的用量及呈色稳定性
:
实

验结果表明
,

B T B 液用 2 m l较好
。

酸性染

料与元胡生物碱形成的黄色络合物
,

在氯仿

提取液中至少 1.5h 内稳定
。

3

.

加样回收率
:
取样品液 0

。

2 价1
,

分别

加入元胡全碱操作液 0
.0 、 0

.

2
、

0
。

3

、

0

.

么

0.5 m l
,

每管以同体积 乙醇作空白管
,

按工作

曲线绘制项下 自
“

依次加入 B T B.
· ·

⋯
”

依法

操作
,

测定吸收度
,
代入工 作 曲线 回 归方

程
,

求得样品元胡全碱含量及样品加操作液

测得量
,

计算出 回 收 率为 100
.
33 士 1

.
39 %

( n 二 4 )
。

三
、

讨论

1. 以可见光比色法叫
,

酸性染料萃取比

色法测定复方葛根片中总黄酮及元胡全碱含

量
,

方法确实简单易行
,

结果准确
,

适用于本

品的质量控制
。

2

.

提取溶剂的选择直接影响提取 的测

定成分
。

复方葛根片生产中采用水提醇沉法

及直接醇提法提取各组分[l.
‘l

,

故本实验中选

择 乙醇做提出溶剂
,

经室温 (25℃士3℃)放

置七天
,

测定上清液中总黄酮及元胡全碱含
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量
,

几无变化
,

说明一次提取较完全
。

3

.

复方葛根片按处方用量 I’J
,

每 片 含

元胡应相当于元胡生药 0. 37 5 9
。

元胡含 总

生物碱约 0
.6乡百

,

如按文献方法提取 收得率

约为 0
.4~ 0

.5 % 川
,

由于提取 工 艺 有所 不

同
,

故每片含元胡全碱应在 1
.
50 一2

.
25 m g

范围内
。

五批样品测定结果差异性较小
,

且在

理论含量范围内
,

因此可作为质控指标
。

4

.

总黄酮成分主要来源于葛根
,

五批复

方葛根片总黄酮含量测定结果差异性较大
,

经查原因 ; 主要是加工厂家使用的葛根品种

不同所致
。

中国药典八五版收载的葛根为豆

科植物野葛P u汀a ria leb :ta (W illd )oh w i或

甘葛藤 P uer aria th om so皿ii B 。二t h 的干燥

根
。

野葛根含总黄酮为 6~ 12 %
,

甘葛藤 1一

4 % 间
。

复方葛根片按处方组 成
,

每片应含葛

根相当于原生药 。
。

7 5 9
,

如用甘葛藤投料
,

其

总黄酮应为 7
.5~ 30 m 岁片

,

以野葛为原料
,

则黄酮含量为 45 ~ 90 m g/ 片
。

本实验 也 发

现以野葛为原料制得的复方葛根片
,

其总黄

酮含量较以甘葛藤为原料的制品高
。

鉴于上

述原因
,

须经反复实验并结 合 其它 实验结

果
,

才能确定本品总黄酮含量的质量控制指

标
。
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差示分光光度法测定洗麻滴鼻液中醋酸洗必泰的含量

解效军第 107 医院 贺承山 来玉玲 牟清华

洗麻滴鼻液为临床带用的滴鼻剂
,

其含

量测定仅有旋光法tl] 测定盐酸麻黄素 的 含

量
,

醋酸洗必泰的含量测定方法未见报道
,

因

醋酸洗必泰和盐酸麻黄素的吸收光谱严重重

叠
,

常规的分光光度法无法测定
。

本文利用

其水溶液和酸性溶液的吸收度之差
,

设计了

差示分光光度法测定醋酸洗必泰的含量
,

结

果比较满意
。

仪器与药品

U V 一24。分 光 光 度计 (日本 岛津)
,

W
F Z 8 00 一D

:
分光光度计(北京第二光学仪

器厂 )

醋酸洗必泰
、

盐酸麻黄素均符合中国药

典 1985 年版规定

盐酸(A R )

实验方法与结果

1. 差示光谱的绘制和测定波 长的选择

按处方比例分别配制 o
.s m 创m l的 酷

酸洗必泰和 10 m g /m l的盐酸麻黄素水溶

液
,

精密量取上述溶液 2
.0 m l各两份

,

分别

置 50 m l量瓶中
,

加 o
.i m ol /L 的盐酸液或

水稀释至刻度
,

摇匀
,

以各自的酸性溶液为空

白
,

水溶液为样品
,

于 220 ~ 3 00 n m 波长范围

内扫描
,

得差示吸收光谱(见附图)
。

由附图可知
,
酷酸洗必泰在 259 nm 波 沃

处有一差示吸收峰
,

而盐酸麻黄素在此处无

干扰吸收
,

故选用 259 nm 为醋酸洗必泰的测

定波长
。

2

.

浓度与吸收度的关系

取经 1岭℃ 干燥至恒重的酷酸洗必泰约


