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摘要# 目的!建立E*N[法同时测定情之怡片 "葛根( 余甘子( 丹参等# 中 ; 种成分的含有量’ 方法!该药物 )%!甲
醇提取液的分析采用KH:45?62["-色谱柱 ";P’ 44i#)% 44% ) "4#$ 以 %P"!甲酸(甲醇(乙腈为流动相% 梯度洗脱$
体积流量 "P% 4NB46>$ 柱温 &% e$ 检测波长 #.% >4’ 结果!没食子酸( 葛根素( 丹酚酸 L( 丹参酮’+分别在
""P/) d&-#P;-( ";P#& d;))P#-( "%P.. d&;;P’-( &P-/ d"#;P&# "CB4N范围内呈良好的线性关系% 平均加样回收率
分别为 //P/’!( "%%P/#!( /-P-.!( /.P’.!% J@,分别为 "P%/!( "P&%!( "P""!( "P##!’ 结论!该方法灵敏(
简便( 准确% 可用于情之怡片的质量控制’
关键词! 情之怡片$ 没食子酸$ 葛根素$ 丹酚酸 L$ 丹参酮 +$ E*N[
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!!情之怡片是由葛根( 余甘子( 丹参( 破壁灵芝
孢子粉和姜黄提取物制成的具有对化学性肝损伤有
辅助保护功能的保健食品’ 文献 )"()* 报道% 葛
根素( 没食子酸( 丹参酮等成分对肝损伤有防护作
用’ 在评价复方中药质量时% 多指标成分同时测定
比单一指标成分测定更科学% 能更好地表征药品质

量% 而且方法快速可靠)’("#* % 故本实验采用 E*N[
法同时测定情之怡片中没食子酸( 葛根素( 丹酚酸
L( 丹参酮’+的含有量% 以期为其质量标准的建
立提供科学依据’
JK仪器与试药

O2G645G1&%%% E*N[色谱仪% 配置,+,紫外检
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测器 "美国0<1H4:h6?<1H公司#’ 葛根素 "含有量
/)P)!% 批号 ""%.)#(#%")";#( 没食子酸 "含有
量 -/P/!% 批号 ""%-&"(#%"#%;#( 丹酚酸 L "含
有量 /&P.!% 批号 """)’#(#%")"; #( 丹参酮’+

"含有量 /-P/!% 批号 ""%.’’(#%")#%# 对照品均
购自中国食品药品检定研究院’ 甲醇( 乙腈为色谱
纯 "美国天地公司#$ 其他试剂均为分析纯$ 水为
超纯水’ 情之怡片 "批号 #%")%&%"( #%")%&%#(
#%")%&%&( #%")%;%"( #%")%;%#( #%")%;%&(
#%")%)%"( #%")%’%"( #%")%.%"( #%")"%%"# 由江
苏康缘药业股份有限公司现代中药研究院研制’
!K方法与结果
#P"!色谱条件!KH:45?62["-色谱柱 ";P’ 44i
#)% 44i) "4#$ 流动相+为 %P"!甲酸% L为甲
醇(乙腈 " )% b)% #% 梯度洗脱 " % d#% 46>%
/-!d.%!+$ #% d&% 46>% .%! d"%!+$ &% d
;) 46>% "%!+#$ 柱温 &% e$ 检测波长 #.% >4$
体积流量 "P% 4NB46>$ 进样量 "% "N’
#P#!溶液制备
#P#P"!对照品溶液!精密称取各对照品适量% 加
)%!甲醇制成分别含没食子酸 /)P’# "CB4N( 葛根
素 ""&P-# "CB4N( 丹酚酸 L-’P". "CB4N( 丹参
酮’+&"P%- "CB4N的对照品溶液’
#P#P#!供试品溶液!取本品包衣片 "% 片% 研钵研
细% 精密称取 " C% 置于磨口具塞三角瓶中% 精密
加入 )%!甲醇 #% 4N% 称定质量% 超声提取 &% 46>
"#%% F( ;% DEc#% 放冷% )%!甲醇补足减失的质
量% 摇匀% 滤过% 即得’
#P#P&!阴性对照溶液!取缺丹参( 葛根( 余甘子
阴性样品% 按 ,#P#P#- 项下方法制备相应的阴性
对照溶液’
#P&!系统适用性试验!取对照品( 供试品溶液%
在 ,#P"- 项色谱条件下进行系统适用性试验’ 结
果% 没食子酸理论塔板数为 . %%%% 葛根素为
- )%%% 丹酚酸 L为 "" %%%% 丹参酮’+为 / %-%%
分离度均大于 "P)’
#P;!检测波长选择!在 #"% d;%% >4波长处对各
对照品溶液进行光谱扫描% 发现没食子酸最大吸收
波长为 #)% >4% 葛根素为 #.% >4% 丹酚酸 L为
#.& >4% 丹参酮’+为 #-’ >4’ 为了方便操作% 最
终选择检测波长为 #.% >4’
#P)!阴性对照试验!按照情之怡片制备工艺制备
缺丹参( 葛根( 余甘子的阴性样品% 在 ,#P"- 项
色谱条件下进样分析% 结果见图 "’ 由图可知% 没

食子酸( 葛根素( 丹酚酸 L( 丹参酮’+色谱峰未
在色谱图中出现% 表明阴性无干扰’

"$没食子酸!#$葛根素!&$丹酚酸L!;$丹参酮’+

"$C52269596A!#$]X1H5H6>!&$?52_65>:269596A L!;$G5>?<6(

>:>1’+

图 JKR 种成分ASE>色谱图
M&0NJKASE>*46%7.+%06.7,%((%36*%/,+&+3)/+,

#P’!线性关系考察!精密称取各对照品适量% 加
)%!甲醇制成分别含没食子酸( 葛根素( 丹酚酸L(
丹参酮’+ &-#P;-( ;))P#-( &;;P’-( "#;P&# "CB4N
的对照品溶液% 等比稀释% 在 ,#P"- 项色谱条件
下精密吸取 "% "N注入色谱仪进样测定’ 以对照品
浓度为横坐标 "Z#% 峰面积为纵坐标 "‘# 进行
回归% 得没食子酸( 葛根素( 丹酚酸L( 丹参酮’+
回归方程分别为 ‘g"P%%) /Zn&P;.- ’% ,g
%P/// .$ ‘g"P%&. ;Zn&P"/’ )% ,g%P/// -$ ‘g
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"P%%% )Zn%P&)% .% ,g%P/// /$ ‘g"P%;’ -Zm
%P&#; ’% ,g%P/// /% 分别在 ""P/) d&-#P;-( ";P#& d
;))P#-( "%P.. d&;;P’-( &P-/ d"#;P&# "CB4N范
围内呈良好的线性关系’
#P.!定量限考察!将 ; 个对照品溶液逐步稀释后
进样% 以信噪比 " @BR# 为 "% 时考察没食子酸(
葛根素( 丹酚酸L( 丹参酮’+定量限% 结果分别
为 %P%/( %P%)( %P%’( %P%- "CB4N’
#P-!精密度试验!精密吸取 ,#P#P"- 项下对照
品溶液 "% "N% 在 ,#P"- 项色谱条件下连续进样
’ 次% 测得没食子酸( 葛根素( 丹酚酸 L( 丹参酮
’+峰面积 J@,分别为 %P-&!( %P).!( "P%#!(
"P-.!% 表明仪器精密度良好’
#P/!稳定性试验!在 ,#P"- 项色谱条件下取同
一供试品溶液 "批号 #%")%&%"#% 于 %( "( #( ;(
’( "#( #; <注入色谱仪进样% 测得没食子酸( 葛
根素( 丹酚酸 L( 丹参酮’+峰面积 J@,分别为
"P%#!( %P/’!( "P";!( %P)"!% 表明供试品溶
液在 #; <内稳定性良好’
#P"%!重复性试验!取样品 "批号 #%")%&%"# 适
量% 按 ,#P#P#- 项下方法平行制备 ’ 份供试品溶
液% 在 ,#P"- 项色谱条件下测定% 测得没食子
酸( 葛根素( 丹酚酸L( 丹参酮’+含有量J@,分
别为 %P-’!( %P&;!( %P).!( "P%"!% 表明该
方法重复性良好’
#P""!回收率试验!精密称取含有量已知的样品
"批号 #%")%&%"# 约 %P) C% 共 / 份% 置于磨口具
塞锥形瓶中% 每 & 份 " 组% 精密加入对照品溶液
"含没食子酸 %P/) 4CB4N( 葛根素 "P%" 4CB4N(
丹酚酸 L%P;) 4CB4N( 丹参酮’+ %P&% 4CB4N#
%P)( "P%( "P) 4N% 按 ,#P#P#- 项下方法制备供
试品溶液% 摇匀% 滤过% 在 ,#P"- 项色谱条件下
计算回收率% 结果见表 "’
#P"#!样品含有量测定!精密称取 "% 批样品% 按
,#P#P#- 项下方法制备供试品溶液% 在 ,#P"- 项
色谱条件下测定% 结果见表 #’
OK讨论与结论

本实验考察了甲醇(%P"!磷酸( 乙腈(%P"!磷
酸( 甲醇(乙腈(%P"!磷酸( 甲醇(乙腈(水( %P"!
甲酸(甲醇(乙腈体系% 发现 %P"!甲酸(甲醇(乙腈系
统下基线平稳% 峰形较尖锐% 分离度好% 故选择其
作为流动相’ 然后考察了超声提取和回流提取方
式% 发现两者无明显差异% 由于前者操作简单% 可
操作性强% 故选择超声提取’ 再考察了不同提取时

!! 表 JKR 种成分加样回收率试验结果 $#V̂ %
<.#NJK=),31+,%(6)*%X)69 +),+,(%6(%36*%/,+&+3)/+,$#V̂ %

成分
称样量B

C
原有量B

4C
加入量B

4C
测得量B

4C
回收率B

!

平均回收

率B!

"J@,B!#
没食子酸 %P)%% " %P/&% %P;-% "P;"% "%%P%% //P/’

%P)%% ; %P/&" %P;-% "P;%% /.P." ""P%/#
%P)%" # %P/&# %P;-% "P;"% //P)-
%P)%’ ; %P/;# %P/)% "P/%% "%%P-;
%P)%% . %P/&" %P/)% "P-/% "%%P/)
%P)"% & %P/;/ %P/)% "P/"% "%"P"’
%P)%" . %P/&& "P;&% #P&’% "%%P";
%P)%& & %P/&’ "P;&% #P&.% "%%P#-
%P)%# / %P/&) "P;&% #P&)% /-P/)

葛根素 %P)%% " %P/-% %P)"% "P)%% "%"P/’ "%%P/#
%P)%% ; %P/-" %P)"% "P)%% "%"P.’ ""P&%#
%P)%" # %P/-# %P)"% "P;/% //P’"
%P)%’ ; %P/-& "P%"% #P%#% "%#P’.
%P)%% . %P/-" "P%"% #P%"% "%"P--
%P)"% & "P%%% "P%"% #P%%) //P)%
%P)%" . %P/-& "P)#% #P;-/ //P%-
%P)%& & %P/-’ "P)#% #P)&% "%"P)-
%P)%# / %P/-’ "P)#% #P)"% "%%P#’

丹酚酸L%P)%% " %P;%) %P#&% %P’&& //P"& /-P-.
%P)%% ; %P;%) %P#&% %P’#/ /.P&/ ""P""#
%P)%" # %P;%’ %P#&% %P’&) //P).
%P)%’ ; %P;"% %P;)% %P-)% /.P.-
%P)%% . %P;%’ %P;)% %P-)) //P.-
%P)"% & %P;"& %P;)% %P-)" /.P&&
%P)%" . %P;%’ %P’-% "P%-) //P-)
%P)%& & %P;%- %P’-% "P%-% /-P-#
%P)%# / %P;%. %P’-% "P%-- "%%P")

丹参酮 %P)%% " %P#’) %P")% %P;"" /.P&& /.P’.
’+ %P)%% ; %P#’) %P")% %P;"# /-P%% ""P###

%P)%" # %P#’’ %P")% %P;%/ /)P&&
%P)%’ ; %P#’- %P&%% %P))/ /.P%%
%P)%% . %P#’) %P&%% %P)’" /-P’.
%P)"% & %P#.% %P&%% %P)’% /’P’.
%P)%" . %P#’’ %P;)% %P."" /-P-/
%P)%& & %P#’. %P;)% %P.%/ /-P##
%P)%# / %P#’. %P;)% %P."# /-P-/

表 !KR 种成分含有量测定结果 $70$0’ #V!%

<.#N!K=),31+,%(*%/+)/+")+)67&/.+&%/%((%36*%/,+&+3T
)/+,$70$0’ #V!%

批号 没食子酸 葛根素 丹酚酸L 丹参酮’+

#%")%&%" "P-;" & "P/’" & %P-"" . %P)&" ’
#%")%&%# "P-"% ) "P/;" . %P-#% ) %P)&% )
#%")%&%& "P-)" " "P/;# / %P-"" ’ %P);" -
#%")%;%" "P-&" ; "P/&% ’ %P-%& - %P)&% ’
#%")%;%# "P-’% / "P/)" - %P-"% . %P)## /
#%")%;%& "P-#% " "P/#" " %P-#" - %P)&" .
#%")%)%" "P-)" & "P/)% / %P-"# . %P)#% ’
#%")%’%" "P-&% ’ "P/’% . %P-%# ’ %P)"# .
#%")%.%" "P-#" " "P/;# - %P-%" ) %P);" ’
#%")"%%" "P-&% / "P/;& ’ %P-"% & %P)## /
平均值 "P-&; / "P/;; . %P-"% . %P)#- .
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间( 提取溶剂及其用量% 最终确定超声提取时间为
&% 46>% 提取溶剂为 )%!甲醇% 用量为 #% 4N’

综上所述% 本实验采用E*N[法同时测定情之
怡片中没食子酸( 葛根素( 丹酚酸 L( 丹参酮’+

含有量% 该方法专属性强% 操作简便% 结果可靠%
对于控制情之怡片的类似处方制剂的质量有一定借
鉴作用’
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小儿化毒胶囊中雄黄药效和毒性成分的测定
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摘要# 目的!测定小儿化毒胶囊 "牛黄( 珍珠( 雄黄等# 中雄黄药效 "可溶性砷# 和毒性成分 "价态砷# 的含有量’
方法!分别采用电感耦合等离子体质谱法 "I[*(T@# 法和E*N[(I[*(T@法% 测定样品中可溶性砷和价态砷的含有量’
结果!’ 种价态砷在样品中只检出了三价砷+?"1# 和五价砷+?"a#% 前者含有量更高’ 可溶性砷( +?"1#( +?
"a# 的平均加样回收率分别为 "%’P#! "J@,g-P&!#( "%-P%! "J@,g’P-!#( -/P-! "J@,g)P"!#% . 批样品
中可溶性砷含有量为 %P&" d%P/% 4CB粒% 价态砷含有量为 %P"# d%P)# 4CB粒’ 结论!该方法准确( 重复性好% 可为控
制小儿化毒胶囊中雄黄的疗效和安全性提供依据’
关键词! 小儿化毒胶囊$ 雄黄$ 可溶性砷$ 价态砷$ I[*(T@$ E*N[(I[*(T@
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