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三种方法测定逐痕扶正胶囊中蕙醒类成分的含量

陈 军
,

方 芸
,

刁雨辉
,

周菊萍�南京大学医学院附属鼓楼医院临床药学药检室
,

江苏 南京 �� 以刃� �

摘要 目的
�
建立测定逐瘫扶正胶囊中葱醒类成分含量的最优方法

。

方法
� 同时应 用 经典的 混合碱比 色法

、

醋酸镁比 色法和作者新发现的直接测定法测定逐瘫扶正胶囊中葱醒类成分的含量
。

结果 � � 种方法的加样

回收率分别为���
�

�� 士 �
�

� �� �
、

����
�

��
士 �

�

�� ��
、

���
�

�� 土 �
�

�� ��
,

但直接测 定法更为 简单快捷
,

而 且

不存在稳定性差的 问题
。

结论
� � 种不 同方法都能用 于逐瘫扶正胶囊中葱醒类成分的含量测 定

。

但相 比之

下本文所建立的直接测定法更为简便实用
。
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逐癖扶正胶囊是我院研制的中药复方制剂
,

主

要成分为大黄
、

娱蛤等
,

临床上主要用于治疗慢性肾

功能衰竭疗效较好
。

方中大黄是君药
,

其治疗慢性

肾功能衰竭的功效 已得到公认仁’〕
。

大黄中的葱醒

类成分能抑制肾小球系膜细胞的异常增生
,

减缓残

余肾组织肾小球硬化过程
,

从而改善慢性肾功能不

全川
。

因此
,

在制定逐癖扶正胶囊的质量标准时必

然要求测定制剂中葱醒类成分的含量
。

经典的测定蕙醒类成分含量的分光光度法有 2

种
,

分别是利用 5% N
a0 H 一

2 % N H
4
O H ( l

: l
) 混合

碱{
’
{和 1% 醋酸镁甲醇L

‘〕显色剂与轻基葱醒类化合

物生成红色产物的反应
,

采用 比色法测定
。

此外
,

我

们在研究中还发现可以不经 比色直接测定
,

此方法

尚未见文献报道
。

为了建立可用于逐疲扶正胶囊含

量测定的最优方法
,

我们分别采用 上述 3 种 方法

(混合碱比色法
、

醋酸镁 比色法以及直接测定法
,

以

下分别简称为 A
、

B

、

C 法)测定了逐癖扶正胶囊中葱

醒类成分的含量
,

并对结果进行了比较
。

1 材料与仪器

逐疲扶正胶囊 (本院制剂室生产 )
,

l

,

8
一
二经

基葱醒(南京中医药大学植物化学教研室 )
。

U V
-

2 2 01 型紫外可见分光光度计 ( 日本岛津)
,

A G
一 2

04

型电子分析天平(上海梅特勒
一
托利多公司 )

。

2 实验方法

2
.
1 葱醒类成分的提取 提取条件参照文献l

’川

报道的方法制定
。

取逐癖扶正胶囊 10 粒
,

将内容物

混匀
,

取约 0
.
19 ,

精密称定
,

置 圆底烧瓶 中
,

加人

20 % H ZSO 45m L
,

室 温 振荡 sm in
,

加 人 20 % H ZSO 4

l0 m L( 沿烧瓶壁加人
,

将瓶壁上粘附的粉末冲下 )
、

氯仿 50 m L 及少许沸石
,

水浴 (80 ℃ )加热 回流 Zh
,

放冷至室温
,

抽滤
,

用 10 m L 氯仿荡洗烧瓶并滤过
,

合并滤液
,

置分液漏斗中分取氯仿层
,

上层酸溶液再
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4

用氯仿萃取 3 次
,

每次 1O lnl
〔

合并氯仿提取液
,

置

100 m L 容量瓶中
,

氯仿稀释至刻度
,

摇 匀
,

即得葱醒

类成分提取液
。

2

.

2 对照品溶液的制备 取 10 5℃ 干燥至恒重的

l ,

8
一
二 经基 葱醒 对照 品 约 25 m g

,

精密 称定
,

置

25 om L 容量瓶中
,

用氯仿溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

即得对照品溶液 I (98
.
80林g/ m L )

。

精密吸取此对

照品溶液 20 m L
,

置 50 ml
」

容量瓶中
,

氯仿稀释至刻

度
,

摇匀
,

即得对照品溶液 11 (39
.
52 卜岁m l )

)
精密

吸取对照品溶液 I (98
.
80林酬m L ) 10m L

,

置 lo01nL

容量瓶 中
,

氯仿稀释至刻度
,

摇匀
,

即得对照品溶液

111 (9
.
98林扩m l )

。

2

.

3 最大吸收波长的确定 取样品提取液 sm L
,

用

5% N ao lJ 一 2 % N H
4
o } { ( l

: 一)混合碱反复萃取葱醒

至碱液无色
,

作为空自液
。

分别取对照品溶液 11 (39
.
52 林到m 卜) 3 m L

、

样品

提取液 sm 1
)
以及空 自液 5耐

,

水浴 上挥
一

于氯仿
,

加

人 10 m lj % N aO H 一 2 % N H
4
() H ( I

: l ) 混合 碱 (A

法 )或 l% 醋酸镁 甲醇溶液(B 法 )
,

混匀
(
以 显色剂

为空 自
,

在 25 0
一 6 0 0 n

n ,
范围内扫描

,

结果见图 1(A

法 )和图 2 (B 法 )
,

可见对 照品 液和 样 品液均 在

510;lm 处有最大吸收
,

而空 自液在此波长处对含量

测定没有 十
二

扰
、

A I

‘

(
)

(
) ( ) l

氯仿定容至刻度
,

摇 匀
〕

以氯仿为空 自
,

在 250
-

6O0nm 范围内扫描
,

结果见图 3 (C 法 )
,

rl] 见对照品

和样品液均在 433
nm 处有最大吸收

,

而空 自液在此

波长处对含量测定几乎没有 于扰
〕

A 1

.

0 0 0

( )名()()

0石0 ()

0
.
4 0 ()

0
.
2 00

0
.
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A 法中最大吸收波长的确定

l一 对照品 ;2 一 样l针, ;
3
一 空自

60〔川

A}()()()

2501) 300刀 4 ()()I ) 50 ()J) 6 0 0 ))

(
n m )

图 Z B 法中最大吸收波长的确 定

l一 对照品;2 一 样八矛::3 一 空 11

分别取对照品溶液 11 (39
.
52 协群m L) 3m L

、

样品

提取液 sm L 以及空 自液 sm l
,

置于 10 m I
J
容量瓶中

,

2 5 0 , ) 3 0( ) ( ) 4 0 0刀 ‘
, l r , 1

) 5 0 0 刀 60 0 ‘)
”
m

图 3 C 法中最大吸收波长的确 定
I一 对照品;2 一 样 ,专八:3 一 空 自

2
.
4 标准曲线的制备 分别精密吸取对}!砚品溶液

111 (9
.
98卜扩n

,
L

) 2

.

5
、

5

.

0

、

7

.

5

、

1 0

.

0

、

1 5

.

0

、

2 0

.

O

n 飞
I
J

置 于燥烧杯 中
,

水浴上挥干氯仿
,

放冷至室温
,

精密

加人 5% N
ao H 一

2 % N H
4
o H ( l

: l
) 混合碱 (A 法 )

或 】% 醋酸镁甲醇溶液(B 法 )10 m L
,

混匀
,

以 显色剂

为空自
,

在 51O nm 处测定吸收度(A 法需放置 1h 后

测定 )
。

将测得 的数据进行一元线性 回归
,

得标 准

曲线为 A
= 0
.
04 1 4 C + 0

.
002 0

, : =
0

.

9 9 9 9 (
A 法 ) ;

A = 0
.
044 3 C 一

0

.
0 1 3 5

,
: =

0

.

9 9 9 4
(

B 法 )
、

分别精 密吸取 对照 品溶 液 11 ( 39
.
52 卜扩m L )

0
.
5 、

1

.

0

、

1

.

5

、

2

.

0

、

3

.

0

、

5

.

o m L 置于 10 m l 容 量瓶

中
,

氯 仿 定 容 至 刻 度
,

摇 匀
。

以氯仿为 空 自
,

在

433nm 处测定吸收度
。

将测得的数据进行一元线性

回归
,

得标准 曲线为 A = 0
.
047 3 C + 0

.
004 9 , : 二

0

.

9 9 9 9 ( C 法 )
。

2

.

5 加样 回 收率试验 精密 吸取对照 品溶液 I

(98. 80 林岁m L )ZO m L
,

置圆底烧瓶中
,

水浴上挥干氯

仿
,

放冷至室温
,

以下按 2
.
1 项下操作 精密吸取提

取液 Zm L
,

按 2
.
4 项下操作测定吸收度并计算回收

率
。

2

.

6 重复性试验 取同一批逐痪扶正胶囊内容物

粉末 5 份
,

按 2
.
1 项下操作制备提取液

。

精密吸取

提取液 sm L
,

按 2
.
4 项下操作测定吸收度并计算含

量和 RSD 值
。

2

.

7 精密度试验 5 次精密吸取同一提取液 5耐
J,

按 2
.
4 项下操作测定吸收度并计算 R SD 值

。

2

.

5 稳定性试验 取标准品溶液 m (9
.
98 林酬m l )

和提取液各 sm L
,

按 2
.
4 项下操作分别于 O

,

l

,

2

,

3

,

4

,

2 4

,

4 8 h 测定吸收度
,

考察稳定性
。

3 实验结果

3
.
1 加样回 收率 3 种方法的加样回收率结果见
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表 l
。

可见 3 种方法的回收率均 比较理想
,

其中 A

法的回收率最好
,

C 法次之
。

表 1 回收率实验结果(
n 二

5)

方法 回收率( % ) 到 % ) 刀5 口( % )

A 96
.
9 2 l0 O

.
7 8 1O0

.
6 6 9 8

.
8 0 l0 2

.
7 6 9 9

.
9 8 2

.
2 l

B l0 l 2 3 l0 2
.
6 l l0 2

.
0 9 l0 2

.
0 0 1 O4

.
8 9 I0 2

.
5 6 1

.
3 6

(: 97
.
0 3 9 8

.
72 9 8

.
16 9 8

.
8 5 97

.
9 0 9 8

.
13 0

.
7 4

3
.
2 重复性 3 种方法重复性实验结果见表 2

。

可

见 C 法的重复性最好
,

A 法和 B 法重复性相 当
。

此

外
,

B 法测得的含量值明显比 A
、

C 法高
。

表 2 重复性 实验结果 (
n =
5)

方 法 蓉醒含量均值 (% ) 天S D ( % )

A 1
.
9 5 2

.
86

R 2
.
16 1

.
78

C 1
.
9 1 ]

.
20

3
.
3 精密度 A 、

B

、

C 3 种方法 的精密度分别为

0
.
74 %

、

0

.

8 9 %

、

0

.

4 5 %

。

3

.

4 稳定性 A 法在比色后 1 一 Z h 内稳定
,

B 法在

比色后 0
一
2h 内稳定

,

C 法基本上不存在稳定性问

题
,

4

8h 内的吸收度均保持稳定
。

4 讨论

有报道 〔7 }比较了 2 种比色法测定大黄中葱醒类

成分含 量 的结果
,

结果 发现 B 法 测得 的含 量 为

(2
.
60 士 0

.
0 7 ) %

,

而 A 法为 (2
.
31 士 0

.
1 7 ) %

,

前者

明显高于后者
。

本文的实验结果与这一报道基本相

符
。

这一现象可能与 B 法的回收率偏高有关
。

大黄葱醒类成分的总量测定目前仍普遍采用经

典的比色方法
,

但比色法由于操作较为繁琐
,

影响测

定结果的人为因素较多
,

造成精密度和重复性不太

理想
。

更重要的是两种 比色法的稳定性不佳
,

给实

验操作带来诸多不便
。

因此
,

有人!
“’

采用 H PL c 法

分别测定 5 种蕙醒类单一成分的含量并计算总和来

测定葱醒类成分的总量
,

虽然可以解决上述问题
,

但

需要同时应用 5 种标准品且工作量成倍增加
,

难以

得到推广应用
。

本文实验结果证明
,

作者首次发现

的直接测定法和比色法一样可用于测定逐癖扶正胶

囊中葱醒类成分含量
,

而且与比色法相比具有以下

优点
:
¹ 省去了比色操作

,

更为简便快捷
。

º 不存在

比色法所存在的稳定性差的问题
。

» 重复性和精密

度优于 比色法
。

直接测定法不仅可用于逐疲扶正胶

囊的含量测定
,

而且对于其它含有大黄 的中药制剂

的定量分析亦具有 良好的方法学意义
。
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旋光法测定盐酸左氧氟沙星片的含量

齐 菲(中国人民解放军第 40 6 医院
,

大连 旅顺 116 04 1)

摘要 目的 :对盐酸左氧氟沙星片剂的含量测定方法进行研究
)
方法 :用旋光法测 定盐酸左氧氟沙星片剂的

含量
,

并将测定结果与紫外分光光度 法比较
〔〕

结果 :在 2
.
5 一 巧m 群m I

J
范围 内

,

旋光度与浓度呈线性 关系
, :

=
0

.

99

9

96

)

方法平均回收率为 99
.
89 %

,

产己
月

S D
二 0

.

92 % (
n =

5 )
,

与分光光度法相符
。

结论 :本法简便快速准

确
,

适于 医院制剂的快速检验
。
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