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摘要 目的
�
建立中药缕姑及其伪品的 � � � 指纹图谱鉴别 方法

。

方法 � 两种婆姑 �东方缕姑 存叮���� �切� �� �
�

� � �� ��、 � �
�� � ���� � 和华北缕姑 ‘

�

� � ���, �� � � � � � �
�� �及其伪品 �蟋蟀 �� �� � �叮��� �  � � 、�的水溶液采用 高效液相

色谱法分析
,

流动相 甲醇 一 水 � �� � ��
,

检测波长 �� �
� �

。

结果 � � ��� 图谱显示 � 个婆蛤品种和混乱品 种

蟋蟀具有 � 个共有峰
,

并且具有各 自的指纹特征 结论 � 可利用指纹图谱的差异进行中药楼蛤品种以及混乱

品种间的鉴定
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缕姑 为昆虫纲 Ins ec ta
,

直翅 目 ort h op te ra
,

缕姑

科 ‘rxl lot
a
lni de 蟠姑属 Grxl lot

a
动
a ,

动物
。

缕姑属有

30 余种
,

我国产 6 个种
,

其 中东方 镂姑 ‘仃llo ta 扣
a

orientalis B urm
eister和华北缕蛤 C

. uniP ina Saussure

为药用 品种
。

缕姑性寒
,

味咸
,

人大
、

小肠
,

膀胧

经
’〕

,

主治各种水肿
,

大
、

小便不通
,

尿储留
,

泌尿系

统结石等杂症
‘2 丹 」

蟠蛤 的药用历 史悠 久
,

但并不

属于常用中药
,

对缕蛤的化学成分
、

品种鉴定和质量

分析评价 的报 道 甚 少
,

目前 尚无 系统的研究资

料〔’灌
〔

采用高效液相色谱分析法
,

研究不同种间以

及混乱品种的指纹图谱
,

以期为今后品种鉴定
、

质量

分析评价和进一步的开发应用提供科学依据
。

1 仪器与材料

W at
erS
高效液相 系统 (600E 泵

,

9 9 6 P A D

、

M i l

-

l

e n n
i
u

m
3

2 色 谱 分析 软件 )
,

电子 天 平 ( M ettl
er

A E 24o )
,

微孔滤膜 (0
.
45 林m ,

D i k m
a

公 司 )
,

甲醇 为

色谱纯
,

水为重蒸水 ;供试药材东方蟠姑
、

华北 缕姑

作者简介
:郭澄( 一96 5

一

)

,

男
,

教授 主仟药师
.
E

一
n la

i
l
:
9

1

)
0

5 5

@

5

1

, , a
·

〔、, , , ,

和混乱品种蟋蟀(Te leog r,I Zo emo
.
黄脸油葫芦 )购

自安徽毫州药材市场
,

由作者鉴定

2 方法

2
.
1 色谱条件 饥

ters Sy mm
et巧 C

、8

色谱柱(4
.
6 n, , 1

x
25 o

n
m

)
; 检测波长 2日〕

n
m; 柱温 25 ℃ ;流动相 甲醇

一
水

二
ro : 卯 ;流速 0

.
snll / m in ;进样量 20 林L

。

2

.

2 供试液制备 称取 3 份干燥后的东方缕姑药

材 2
.
0 9 ,

置于 圆底烧瓶 中
,

分别加 人蒸馏 水
、

70
%

乙醇
、

95 % 乙醇 10 m l 于水浴上加热回流提取 lh
,

提取 3 次
,

合并提取液
,

滤过
,

滤液浓缩
,

分别用相应

的原提取溶剂定容至 50 m L
,

再用 0
.
45 林m 微孔滤

膜滤过
,

滤液待测
。

不同缕蛤种及混乱品种水提供试液的制备同上

2
.
3 色谱检测时间 各个试样检测 lh

,

在本色潜

条件下
,

2 0 m in 以后均不 出峰
,

因而记录时间定为

20 m in
。

2

.

4 参照峰和共有指纹峰的确认 参照峰的确认
:

选定 3 种动物 (华北蟠姑
、

东方蟠站
、

混乱品种蟋



药学实践杂志 200 5 年第 23 卷第 6 期

蟀)的 H PLC 样 品峰中
,

保留时间分别为 6
.
583

、

6

.

5 3 8 和 6
.
5 54 m in 的峰

,

R

SD
为 2

.
281%

。

3 个组分

紫外光谱显示它们最大紫外吸收波长均为 256
nm ,

峰形一致
,

初步可以认定在该吸收条件下的物质为

3 种动物中所共有的一类物质
。

为方便动物间的比

较
,

将保留时间分别为 6
.
583

、

6

.

5 3 8 和 6
.
554 m in

的峰
,

定为 3 种动物各自的参照峰
,

同时也是它们的

共有指纹峰
。

共有指纹峰的确认
:
将每种动物各个样品峰的

保留时间分别与其参照峰的保留时间相 比
,

得到各

个峰的相对保留时间
。

比较 3 种动物相应的各个峰

的相对保留时间
,

R S D
<

5 % 的峰即为共有指纹峰
。

2

.

5 精密度和稳定性试验 选东方缕站的水提供

试液
,

连续进样 6 次
。

计算各个共有指纹峰的相对

保留时间和相对峰面积
。

结果
,

共有峰 l
一 7 相对保

留时间的 尺S D ( % )分别为 1
.
5 、

0

.

8

、

1

.

1

、

0

.

7

、

1

.

4

、

1

.

0

、

1

.

2 ;相对峰面积的 RSD (% )分别为 3
.
2 、

2

.

1

、

3

.

4

、

1

.

9

、

2

.

3

、

4

.

1

、

3

.

6
;在测试时间内供试液稳定

。

2

.

6 重复性试验 选东方缕蛤药材 5 份
,

每份 2
.
0

g ,

制备水提供试液
,

各供试液 20 卜L 进行测定
。

结

果
,

共有指纹峰 1
一 7 相对保留时间的 RSD (% )分

别为 2
.
1 、

1

.

3

、

1

.

0

、

0

.

6

、

1

.

7

、

0

.

8
; 相对 峰面积 的

R SD (% )分别为 3
.
2 、

1

.

9

、

2

.

4

、

3

.

7

、

2

.

5

、

1

.

9

、

2

.

8

。

3 结果

3
.
1 蟒蛤不 同溶剂提取液的指纹图谱 实验结果

见图 l
,

图 2
,

图 3
。

在本检测条件下
,

采用 3 种不同

提取溶剂所得的 H PLC 指纹图谱
,

有较明显的区别
,

在紫外吸收范围内
,

水提液出峰数较 乙醇提取液的

多
,

故选择水提液作为指纹图谱鉴定的供试液
。

3

.

2 缕蛤和混乱品种蟋蟀的水提取液的 H PL C 指

纹图谱 缕蛤及混乱品种蟋蟀样 品的 H PL C 图谱

见图 4
,

图 5
,

图 6
。

灯m in

图 1 东方蟠姑药材水提取液的 H PLC 图谱

4
.
00
灯m in

6
.
0 0 8

.
0 0

图 2 东方蛾蛤药材 70 % 乙醇提取液的H P LC 图谱

t/m in tjm in

图 3 东方蟠蛤药材 95 % 乙醇提取液 H PLC 图谱 图 4 混乱品种蟋蟀 H PLC 图谱

一10.00t/min15刀0 2 0
.
0 0

图 5 东方蛾蛤药材 H PLC 图谱

tjm in

图 6 华北蟋蛤药材 H PLC 图谱



以各自参照峰的保留时间和峰面积为 1
,

则缕

姑及混乱品种蟋蟀样品的 H PLC 峰相对保留时间及

相对面积见表 1; 将 3 种动物 H PLC 样品峰的相对面

积依从大到小的顺序进行排序
,

选取前 6 位而构成

各自的 6 强峰
。

6 强峰的保留时间和相对面积见表

2 。

3 种样品的共有指纹峰见表 3
。

相对保留时间 0
.
709

、

0

.

8 7 6

、

1

.

1 8 7

、

1

.

8 1 2

、

1

.

9 7 7

、

2

.

3 9 5 m i
n

为华北缕蛤的特征峰 ;0
.
254

、

0

.

6 9 8

、

0

.

7 6 2

、

1

.

9 4 9

、

2

.

2 6 5

、

2

.

3 5 5 m i
n

为东方缕姑的特征

峰 :0
.
707

、

0

.

7 6 4

、

0

.

9 2 0

、

1

.

9 6 1

、

3

.

1 6 6

、

4

.

0 8 2 m i
n

为

混乱品种蟋蟀的特征峰
。

表 1 蟋姑及其混乱品种蟋蟀样品 H PL C 峰的相对保留时间及相对面积

华北缕蛤 东方缕站 缕蛤

峰 号 相对保留
时间(m in)

相对面积
相对保留
时间(m in )

相对面积
相对保留

时间(m in)
相对面积

24%2187358.24
58673926
89
55

121726住让住么192.

2

3

4

5

6

7

8

9

10

l l

l2

l3

14

峰数

总相对面积

0
.
709

0
.
876

0
.
9 15

1
.
0

1
.
187

1
.
33 1

1
.
48 1

1 636

1
.
8 12

1
.
898

1
.
977

2
.
395

2
.
656

13
.
14 0

.
254

2
.
7 0

.
698

1
.
74 0

.
762

17
.
88 0

.
913

23
.
98 1 0

29
.
3 1 1

.
175

1
.
19 1

.
290

3
.
69 1 448

1
.
1 1

.
614

1
.
2 1 1

.
847

1
.
11 1

.
949

1
.
09 2

.
268

1
.
85 2

.
388

2
.
576

I4

99
.
99

1
.
31

9
.
11

4
.
61

5
.
28

18
.
28

23
.
79

24
.
94

0
.
96

7
.
14

0
.
28

0
.
707

0
.
764

0 873

0
.
920

1
.
0

1
.
18 1

1
.
309

1
.
465

1
.
637

l
,

9 6 1

2

.

6 7 4

3

.

1 6 6

4

.

0 8 2

叹1J2一、�
0 2
,几l,J11

…
亏

,,
000

I 3 1 3

9 9

.

9 9 9 5

.

2 7

表 2 蛾蜻及其混乱品种蟋蟀样品的 H PLC 6 强峰

编 号
华北缕站 东方缕姑 缕站

保留时间(m i
n) 相对面积 保留时间(m i

n ) 相对面积 保留时l’ed (m i
n) 相对面积

5
.
768

29
.
3 ]2

23
.
984

17
.
885

13
.
146

3
.
692

2
.
742

8
.
432

7
.
681

6
.
538

4
.
554

10
.
557

5
.
972

24
.
940

23
.
791

18
.
285

9 113

7
.
14 1

5
.
284

8
.
581

20
.
747

7
.
74 1

6
,

5 5 4

4

.

6 3 3

2 6

.

7 5 1

2 6

,

2 4 6

1 9

.

8 9 3

1 7

.

5 8 7

1 2

.

7 3 2

7

.

2 4 4

2

.

5 5 1

583 763812
670

771

认民生氏1021
,、1
4
�
j
‘n

表 3 蟠姑和混乱品种蟋蟀的共有指纹峰

华北缕姑 东方缕姑 蟋蟀

编号 相对保留时间 相对保留时间 相对保留时间

n】In 幻ll n n 】In

0

.

8 7 6

1

.

0

1

.

3 3 1

1

.

4 8 1

1

.

6 3 6

1

.

8 9 8

2

.

6 5 6

0

.

9 1 3

1

.

0

1

.

2 9 0

1

.

44
8

1

.

6 1 5

1

.

8 4 7

2

.

5 7 6

0

.

8 7 3

1

.

0

l

,

3 1 0

1

.

4 6 5

1

.

6 3 7

1

.

9 6 1

2

.

6 7 4

们的特征峰可以对种和混乱品种进行鉴定研究
。

如

相对保留时间0
.
920

,

3

.

1
66

,

4

.

0
82

m in 为混乱品种

蟋蟀的特征峰
,

依其可 以区分缕姑种和混乱品种蟋

蟀 ;0
.
254

,

0

.

6 9 5

,

0

.

7 6 2

,

2

.

2 6 8 m i
n

是东方缕蛤有别

于华北缕姑的特征峰 ;0
.
709

,

0

.

8 7 6

,

1

.

1 8 7

,

1

.

1 8 2

m in 为华北缕姑区别于东方缕姑的特征峰
,

据此可

以鉴别这两个缕姑种
。

经过多次试验结果所得到的

流动相系统
,

应用于缕蛤水提供试液所含物质的检

测
,

能达到较为理想的分离效果
。
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吸收系数法测定毗嗓酞胺片中溶出度 的研究

刘海英
,

王秀琴
,

张 波
,

杨 宁(北京军区药检所
,

北京 100 071 )

摘要 目的
:
建立吸收系数法测定毗噪酞胺片中的溶 出度

。

方法
:采用紫外分光光度 中的吸收 系数法

,

吸收

系数 E次
.
为 652

。

结果 :本法与对照品法无显著性差异
。

结论
:本方法简便易行

、

快速
、

准确
,

可作为该制剂

的质量控制方法
。

关键词 吮嗓酞胺片 ;吸收 系数法 ;溶出度测定
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毗嗦酞胺片为抗结核药物
,

在溶出度检查一项

时
,

中国药典采用对照品比较法
,

由于对照品价格 比

较昂贵且用前应须置 五氧化二磷干燥器 中减压干

燥
,

除去水分
,

操作比较繁琐
。

为此
,

建立了吸收 系

数法测定毗嗦酞胺片溶出度的方法
。

本方法操作简

便
、

快捷
,

测定结果准确
、

可靠
。

号 :04 0 801
,

规格
:0
.
259 x 10 0 片

,

成都锦华制药厂 ;

纯净水( 自制)
。

1 仪器与试药

1
.
1 仪器 U V

一 2
60 紫外分光光度计

、

U V
一
2 4 0 紫

外分光光度计
、

u v
一
21 00 紫外分光光度计(均为岛

津公司生产)
、

La

m b da

一
6 紫外分光光度计

、

La
m b da

一
16 紫外分光光度计 (均为 W at er

s
公司生产)

、

精

密天平 (十万分之一
,

沙多利斯 2004 M P6 型 )
、

智能

溶出试验仪(ZR S
一 4 型 )

。

1

.

2 试药 毗嗓酞胺对照品(中国药品生物制品检

定所
,

批号
:ro 178

一
9 9 02 )

、

毗嗓酞胺片两批 (¹ 批

号 :05 03 10
,

规格
:0
.
259 x 100 片

,

华北制药厂 ;º 批

2 试验与结果

2
.
1 毗秦酞胺对照品处理 取毗嗦酞胺对照品置

五氧化二磷干燥器中减压干燥 24h
,

备用
。

2

.

2 波长的确定 中国药典 2005 年版规定毗嗓酞

胺片在 268
nm 处有最大吸收

,

因此在 (268
士 2 )

n m

处取吸收度测定项下第一份对照浓溶液测定其吸收

度
,

结果表明毗嗦酞胺在 268
nm 处吸收度最大

,

因

此波长选定为 268
nm 。

2

.

3 对溶剂的要求 测定供试品前
,

应先检查所用

的溶剂在供试品所用 的波长 附近是否符合要求
,

即

用 ICm 石英吸收池盛溶剂
,

以空气为空 白测定其吸

收度
,

溶剂和吸收池的吸收度在 251
一
3 00

n m 范围

内不得超过 0
.
10[

’〕
。

本样品以水为溶剂
,

在(268
士

2
)
n m 处检查其吸收度

,

结果见表 1
。

结果表明溶剂

吸收度符合要求
,

可以使用
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