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葛根岑连片由葛根
、

黄等
、

黄连
、

甘草四

味药材加工制成
,

收载于中国药典 1995 年版

一部
。

功能为解肌
,

清热
,

止泻
,

止痢
。

用于

泄泻痢疾
,

身热烦渴
,

下痢臭秽
。

研究表明
,

葛根素是葛根中的活性成分
,

有多种药理作

用川
。

1
99

5 版中国药典以性状
、

鉴别
、

检查

等项 目评价葛根岑连片的质量
,

未建立含量

,

北京科技大学
, ,

解放军第541 医院

测定方法
。

葛根芬连片剂和汤剂中葛根素的

含量测定方法报道有薄层层析一比色法[2]
、

薄层层析一紫外分光 光度法[3]
。

本实验建

立了反相高效液相色谱测定葛根芬连片中葛

根素含量的方法
。

该方法操作简便
,

结果准

确
。

一
、

仪器与试药

日本岛津公 司 LC 一 6 B 高效液相色谱

仪 ;分析柱
:Shim 一 P

a c
k C L C 一 O D S ( 1 5

e
m

x 6 m m ID )
; O D S 保护柱 (5

。
m x s m m ID

,

北

京分析仪器厂 );流动相
:
甲醇 一 水 (23

:77 );



流速
: lm l/ m i川 检 测 波 长

:2 50n m ; 柱 温
:

35 ℃
。

进样量 10 衅
。

实验用药材购 自北京

药材公司并经本所中药室鉴定
,

符合药典品

种
。

葛根素对照品购 自卫生部药品生物制品

检定所;葛根荃连片由北京科技大学校医院
、

解放军第 51 4 医院制备 ;甲醇 为优级纯
。

对

照 品储备液制备
:
精密称取葛根素对 照品

12 m g
,

置 25 m l棕色量瓶中
,

加 甲醇溶解并稀

释至刻度
,

摇匀
,

置 4℃冰箱备用
。

二
、

方法与结果

(一 )可行性实验

取葛根素对照品储备液适量
,

用流动相

稀释
,

于 200 nm 一 8 0 0
n
m 波

.
长下扫描

,

由光

谱图可知葛根素的最大吸收波长 为 250
nm

。

选 250
nm 做为检测波长

。

量取葛根素对照 品储备液适量
,

加 甲醇

稀释成约 20 拼g / m l 对照品溶液 ;按处方配 比

制备不含葛根的葛根芬连片阴性样品
。

称取

葛根荃连片及相当量的其阴性样 品适量
,

按

样品测定项下方法分别进行提取
、

进样
,

记录

色谱图
,

结 果见图 1一3
。

由图可知
,

葛根素

对照 品的峰保留时间为 16 m in
,

葛根芬连片

中其它成分对葛根素的含量测定无影响
。

1 0 2 0 m i n 0 1 0 2 0 m i
n

图 1 葛根 素对照品溶 液 色
‘

图 2 蔫根答连片阴性溶液 (不 图 3 葛根 答 连 片溶

错 图 含葛根)溶液色错 图 液 色错 图

图中 1 号峰为葛根素的色谱峰

(二 )线性 关来

分别精密 量取葛根素对 照品储备液适

量
,

置棕色量瓶中
,

加 甲醇稀释成等比系列溶

液
。

各溶液置自动进样器中
,

自动进样
,

每一

浓度注射 3 次
,

记录葛根素峰面积
,

求得峰面

积均值
。

峰面积均值对进样浓度进行线性回

归
,

得 回 归 方 程
:y = 0

.
000060057 x x +

0
·

8 5
7

9 ;r
=

0

.

9 9 9
9; 葛根素线性浓 度 范 围

:

5拌岁m l一 8 0 拌g / m l
。

( 三 )精 密度

分别制备对照品溶液和样品溶液
,

置 自

动进样器中
,

重复自动进样 5 次
,

结果 R
SD

分别是 0
.
66 % (又 = 2 9 9 5 6 2 )和 1

.
24 % (又 =

2 2 9 7 0 4 )
。

( 四 )加样回 收

按样品测定项下方法
,

精密称取葛根芬

连片 5 份
。

其中
,

3 份精密加入葛根素对照

品储备液 5m l
,

另外 2 份做空 白
。

每份均依

样品测定项下方法操作
,

求得加样回收率为

97
.
6 %

,

R S D I

.

8 %

。

( 五 )样品浏定

取葛根芬连片 20 片
,

精密称定
,

求得平

均片重
。

研细
。

精密称取葛根琴连片细粉适

量(约相当于葛根 0
.
19 )

,

置 150 m l三角烧瓶

中
,

精密加入甲醇 10 0m l
,

精密称定
。

水浴加

热回流提取 lh
,

放冷至室温
,

精密称量下准
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确 补 加 损 失 的 甲 醇
,

摇 匀
。

取 少 量 用

0
.
45 拌m 滤膜滤过

,

进样 10 衅
,

记录色谱峰面

积
,

外标法计算含量
。

测定了 3 批样品
,

结果

见表 1
。

表 1 样品浏定结果

样品批号 含量 (
n= 3) R SD %

951013 一 1 0
.
7 1 % 2

.
1

9 5 1 0 1 3 一 2 0
.
7 3 % 1

.
8

9 5 1 1 1 6 0
.
7 6 % 1

.
9

三
、

讨论

(一)用 甲醉做提取溶剂
,

分别经水浴回

流提取 30
、

6 0 和 90m in 考察
,

6 0 m i
n

可提取

完全
,

因此确定回流提取 lho

(二 )稳定性观察表明
,

样品液在室温下

(约 22℃ )置棕色量瓶中
,

48
h 内葛根素含量

无明显改变
。

(三 )曾经测定 4 批葛根中葛根素含量
,

不同批次间含量差别较大
,

含量分布范围在

1
.
4% 一5

.
8%

。

据此计算
,

初步认为葛根等

连片中葛根素含量应不低于 0
.
7 %

。
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毛细管气相色谱法测定撒烈痛片含量

杨晓军 靳宝峰 杨 松 毕森林 武贵兰
.
李晓丹

‘

( 沈阳军区药品检验所 沈阳 110026)

摘要 本文采用毛细管气相色谱法测定撤烈痛片的含量
。

色谱柱
:
交联 sE

一
54 弹性石英毛细管柱

(0
.
25 m m id x 25 m )

,

氢火焰离子化检测器 (FI D )
,

进样量在 0
.
3m g 一 1

.
3 m g 内 4 种成分与峰面积比呈直线相关

(非那西丁
:y = 2

.
9554x 一 0

.
1 2 8 1

, r =
0

.

9 9 9 5
;咖啡因

:y = l
.
5584x 一 0

.
0 2 5 7

, r =
0

.

9 9 9 4 ;氨基 比林
:y = 1

.1653x

一 0
.
0 8 9 3

, r =
0

.

9 9 9 2
;苯巴比妥

:y = 2
.
535关一 0

.
1 7 5 4

, r =
0

.

9 9 9 8 )

。

平均回收率 士标准差分别为 100
.
2 % 士

1
.
1 7 %

、

9 9

.

8 % 士1
.
9 4 %

、

1 0 0

.

5 % 士 1
.
4 6 %

、

9 8

.

4 % 士 1
.
8 2 %

。

关镇词 柞那西丁 ;咖啡 因;氛基比林 ;苯巴比妥 ;毛细管 气相 色谱
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