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痹痛丸的质量控制研究
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摘要!目的9建立痹痛丸的质量标准% 方法8采用薄层色谱法"ea[#对痹痛丸中防风&蜜麻黄进行定性鉴别'采用高效液相色

谱法""ia[#对痹痛丸中的芍药苷进行含量测定% 结果8采用 ea[法均能检出防风&蜜麻黄中的特征斑点$分离度好'"ia[

法测出芍药苷在 &6?% \&?6% -J+a

C%范围内与吸收峰面积值呈良好的线性关系"6t$6??? ?#% 平均回收率为 ?)6%'=$ <̀Y

t%6$%="0 t?#% 结论8建立的质量标准方法简便&重现性好$可用于痹痛丸的质量控制%

关键词!痹痛丸'质量标准'薄层色谱法'高效液相色谱法
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99痹痛丸组方是安徽中医药大学第二附属医院

风湿科名老中医在临床上长期应用安全有效的经

验方% 在原汤剂基础上$经过反复的工艺筛选和研

究$并结合临床实际$研制而成的一种中药浓缩丸

剂% 该方由当归&炒白芍&防风&蜜麻黄&淫羊藿&羌

活&莶草等中药组成$具有养血祛风$散寒通络$

胜湿止痛的功效$用于治疗风湿性关节炎$强直性

脊柱炎$增生性关节炎$颈&腰椎病$肩周炎$组织损

伤等% 为了有效地控制该制剂的生产质量$本研究

采用高效液相色谱法""ia[#测定痹痛丸中芍药苷

的含量'采用薄层色谱法"ea[#对该制剂中防风&蜜

麻黄进行定性鉴别$方法简便&重现性好% 现报道

如下%

78仪器"试药与样品

7E78实验仪器8e4FO-8>'$$$ 高效液相色谱仪

"美国#'梅特勒!f#)& 电子分析天平"瑞士#'梅特

勒ZN&( 型百万分之一电子天平"瑞士#'b,'$$ 型超

声波清洗器"合肥金尼克机械制造有限公司#%

7E;8试药和样品9&,H,甲基维斯阿米醇苷对照品

"批号!%%%&#',#$%&$?#&芍药苷对照品"批号!%%$*'(,

#$%:')#&盐酸麻黄碱对照品"批号!%*%#:%,#$%&$)#&

升麻素苷对照品"批号!%%%&##,#$%&%%#均购自中国

食品药品检定研究院$乙腈"色谱纯#$水"重蒸水#$

其它试剂均为分析纯% 痹痛丸 "批号! %&$)$*&

%&$?$%&%&%$%(#及其阴性样品由安徽中医药大学第

二附属医院提供%

;8方法与结果

;E78薄层色谱鉴别

;E7E78防风的鉴别(%)

9取痹痛丸适量$研细$称取

& J$加 %$$ -a甲醇$超声 #$ -/3$滤过$滤液蒸干$残

渣加水 #& -a溶解$滤过$滤液用乙醚提取 #次$每次

#$ -a$弃去乙醚液$水液用水饱和正丁醇提取 # 次$

每次 #& -a$合并正丁醇液$用等量的氨试液洗涤 %

次$弃氨试液$正丁醇液蒸干$残渣加甲醇溶解$定容

至 # -a$作为供试品溶液% 精密称取 &,H,甲基维斯

阿米醇苷对照品和升麻素苷对照品适量$分别加甲醇

制成每 % -a含对照品 % -J的溶液$作为对照品溶

液% 按供试品溶液的制法制成缺防风的阴性样品溶

液% 照薄层色谱法"#$%& 版/中国药典0四部中的通

则 $&$##试验(#)

$将上述三种溶液分别精密吸取 %$ \

#$

!

a$再分别点于同一硅胶f_

#&:

薄层板上$以甲醇,

+':(+
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氯仿"%m:#为展开剂$置于展开缸内$饱和 %$ -/3$展

开$取出$晾干$置紫外光灯"#&: 3-#下检视% 供试

品色谱中$在与&,H,甲基维斯阿米醇苷对照品和升麻

素苷对照品色谱相应的位置上$显相同颜色的荧光斑

点% 阴性样品无干扰% 结果见图 %%

注!%6升麻苷对照品'#6&,H,甲基维斯阿米醇苷对照品'' \&6三

批供试品'(6阴性供试品%

图 78防风KWI图谱

;E7E;8蜜麻黄的鉴别
('N:)

9

取痹痛丸适量$研细$称

取 & J$加浓氨水 % -a$再加三氯甲烷 &$ -a$回流提

取 % 4$滤过$滤液蒸干$残渣加甲醇溶解$定容至 #

-a$作为供试品溶液% 精密称取盐酸麻黄碱对照品

适量加乙醇制成每 % -a含 % -J的盐酸麻黄碱对照

品溶液% 按供试品溶液的制法制成缺蜜麻黄的阴

性样品溶液% 照薄层色谱法"#$%& 版/中国药典0

四部中的通则 $&$##试验$精密吸取上述三种溶液

各 &

!

a$再分别点于同一硅胶f薄层板上$以甲醇,

浓氨水,氯仿"&m$6&m#$#为展开剂$置于展开缸内$

饱和 %$ -/3$展开$取出$晾干$喷茚三酮试液$%$&

x加热至斑点清晰% 发现供试品色谱中$在与蜜麻

黄对照品色谱相应位置上$显相同颜色的斑点% 阴

性样品无干扰% 结果见图 #%

注!%6盐酸麻黄碱对照品'# \:6三批供试品'&6阴性供试品%

图 ;8蜜麻黄KWI图谱

;E;8芍药苷的含量测定$@NG%

;E;E78色谱条件8色谱柱为 <4/-N.7V HY< [

%)

柱

":6( --y#&$ --$&

!

-#'检测波长!#'$ 3-'流动

相!乙腈,$6%=磷酸溶液"%%m)?#'柱温!'$ x'最低检

测限!% 3J'理论板数按芍药苷计算应不低于# $$$%

;E;E;8供试品溶液的制备8取痹痛丸适量$研细$

取粉末 # J$精密称定$置 %$$ -a具塞锥形瓶中$精

密加入 &$ -a的 *$=甲醇溶液$密塞摇匀$称重$加

热回流 '$ -/3$放冷$再称重$加 *$=甲醇溶液补充

减失的重量$摇匀$滤过$取续滤液 #& -a$过中性氧

化铝柱"用 *$=甲醇湿法装柱$%$$ \#$$ 目$' J$内

径 %6$ 7-#$用 #& -a的 *$=甲醇洗脱$收集洗脱

液$至水浴上蒸干$残渣加 *$=甲醇 %$ -a使溶解$

定容至刻度$摇匀$即得%

;E;E<8对照品溶液的制备8精密称取芍药苷对照

品$加甲醇制成每 % -a含 &?6%

!

J的溶液$即得%

;E;E=8阴性供试品溶液的制备8按痹痛丸处方及

制法制成缺炒白芍的阴性样品$再按供试品溶液制

备方法制成阴性供试品溶液%

;E;E@8专属性试验8按照以上色谱条件$精密吸

取上述三种溶液$分别注入液相色谱仪中测定% 发

现供试品色谱中在与对照品色谱相应位置上有色

谱峰$而阴性对照色谱中在与对照品色谱相应位置

上未出现色谱峰$说明在该"ia[测定条件下$芍药

苷的测定无明显干扰% 结果见图 '%

!6阴性供试品

d6芍药苷对照品

[6供试品

图 <89$WI色谱图

+::(+
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;E;EG8线性关系考察8精密吸取 %6$&#6$&:6$&

(6$&)6$&%$6$ -a的芍药苷对照品溶液"&?6% -J+

a

C%

#$分别置 %$ -a量瓶中$加甲醇稀释定容至刻

度$制得浓度分别为 &6?%&%%6)#&#'6(:&'&6:(&

:*6#)&&?6% -J+a

C%的对照品溶液$精密吸取上述溶

液各 %$

!

a$注入液相色谱仪中$按,#6#6%-项进行测

定% 以芍药苷浓度为横坐标N&以峰面积为纵坐标P

进行线性回归$得回归方程Pt$6#(% :NC$6%'? $$6

t$6??? ?"0 t(#$表明芍药苷在 &6?% \&?6% -J+

a

C%范围内有良好的线性关系% 结果见表 %%

表 78芍药苷标准曲线测定结果

序号 % # ' : & (

芍药苷浓度@-J+a

C%

&6?% %%6)# #'6(: '&6:( :*6#) &?6%

峰面积积分值 %6:## #6?%? # (6$& ?6%$& ? %#6'$( : %&6#(# #

;E;ES8精密度试验8精密吸取对照品溶液 %$

!

a$

按 #6#6%项下方法重复进样 (次$测得峰面积分别为

?6''#&)6??(&?6%(#&?6':#&?6#%?&?6##*$经统计学处

理后 <̀Y为 %6')=% 表明本方法精密度良好%

;E;EX8稳定性试验8取同一批供试品溶液$立即

进样与分别在第 #&:&(&)&%$ 4 进样$按,#6#6%-项

下方法测得峰面积 <̀Y为 $6)'=$表明供试品中

芍药苷在 %$ 4内稳定%

;E;E]8重现性试验8取同一批样品 ( 份$按含量测

定项下的方法制备并测定其芍药苷的含量$结果芍

药苷平均含量为 $6':& # -J+J

C%

$ <̀Y为 $6&?=$

表明本法重现性良好%

;E;E7^8加样回收率试验8精密称取已知含量的

供试品"$6':& # -J+J

C%

#? 份$再分别精密加入适

量的芍药苷对照品$按含量测定项下的方法制备供

试品溶液并测定$ 结果见表 #% 平均回收率

?)6%'=$ <̀Y为 %6$%=%

表 ;8加样回收率试验结果

序号 取样量@J 已知量@-J 加入量@J测得量@-J回收率@=

% %6$:# ' $6'&?) $6#? ) $6(&# # ?)6%$

# %6$'( ( $6'&*) $6#? ) $6(:& $ ?(6'*

' %6$#% # $6'&#& $6#? ) $6(:# ? ?*6:'

: $6?)# : $6''?% $6'( * $6(?* ? ?*6*(

& %6$?& & $6'*)# $6'( * $6*:# * ??6''

( %6%$* ' $6')# ' $6'( * $6*:& # ?)6?%

* %6%$: & $6')% ' $6:' * $6)%& * ??6:$

) %6$'' # $6'&( * $6:' * $6*)( * ?)6:$

? %6$(: * $6'(* ( $6:' * $6*?' * ?*6&%

;E;E778样品的测定8取三批样品$依法测定芍药

苷含量$结果见表 '%

表 <8三批样品含量测定

批号
芍药苷含量@-J+J

C%

I

%

I

#

N

%&$)$* $6'') ( $6'#* * $6''' #

%&$?$% $6'#( # $6'#& & $6'#& ?

%&%$%( $6'#( ' $6'#& $ $6'#& (

<8讨论

痹痛丸为中药复方制剂$采用 ea[法对方中防

风&蜜麻黄进行了定性鉴别$结果表明此方法准确$

简便$专属性强$阴性无干扰% 同时我们对处方中

其他药味也进行了鉴别研究$发现淫羊藿和签草

的供试品色谱中未能出现与对照品色谱相应的斑

点$羌活的供试品色谱上相应位置虽有与对照品色

谱上相同的蓝色荧光斑点$但背景干扰大$故均未

能收载(*,%$)

% 在含量测定中$方中君药当归的有效

成分阿魏酸由于其含量极低且不稳定$不易对其进

行质量控制$因此未采用阿魏酸作为定量指标成

分% 炒白芍为方中臣药$其主要成分为芍药苷$且

有采用高效液相色谱法测定芍药苷含量的报道(%%)

$

故选择芍药苷为定量指标成分% 在参考文献的基

础上$本文建立了芍药苷的"ia[法$结果表明本法

操作简便$结果准确$重复性好$可作为痹痛丸的质

量标准$较好的控制该制剂的质量%
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