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气相色谱法测定含硫灸剂中察香酮含量的研究
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�
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含硫灸剂即群香丹剂
,

内含朱砂
、

硫磺
�

雄磺和察香等
,

是根据古方应用现代科学方

法加工而成的新药
。

临床上治疗腰腿痛
、

骨

质增生等有显著的疗效
。

灸剂中赓香属名贵

药材
,

有效成分为察香酮
,

廖香酮易挥发
,

应

用气相层析法测定其含量较为方便
、

灵敏
。

本文结合该灸剂的特点
,

采用无水 乙醇回流

提取
,

探讨了用气相色谱内标法测定察香酮

含录的条件
�

获得了满意的结果
。

方法和结果

一
、

仪 器及 药品

岛津 � �
一

�� 型气相以析色谱仪
。

踌香酮对照品�卫生 部药品与 生物制品

检定所供应 �
,

十六醇标准 品�上海化学试剂

一厂
‘

�
,

察香丹剂 �解放军� �� 医院研制�
。

二
、

色谱 条件

固定液
�
� �

一

� ���

担 体
� � � � � � � � � �� � �。� � � 目

,

酸

洗

柱 长
� �

�

�米

性 温 � � �� ℃

进样口及检测器温度
� � �  �

检 测器
�
氢火焰离子化检 测器

气体流量�毫升 � 分钟�
�

氮气�载气 �
� �匀

氢气
� � � � 空气

� � � � � � � �
�

三
、

溶液配制

�
。

内标溶液的配制

精密称取十六醇�归一化法测得 含量大
于 � �

�

�� �。
�

� � � �  ,

用无水 乙醇溶解并稀彝

毛�� �
�

�� �
,

摇匀
,

备用
。

�
。

璐香酮对 照 品贮 备 液及工作液的配

制

精密称取察香酮对照品��
�

�� � �
,

用无

水 乙醇溶解并稀释至� �
‘ �� �

,

摇匀
,

得贮备

液
,

置冰箱中
。

精密吸取贮备液 ��
�

�� �
,

置 � �� � �量瓶

中
,

用无水乙醇稀释至刻度
,

得工作液
,

每毫

升相当于 �
�

�� � 察香酮 �� � �
�

� �  � �
�

置冰

箱中备用
。

四
、

含量测 定

�
�

标 准曲线的绘制

精密吸取 工作液 �
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
。

�� � 于 �� �容 量瓶中
,

分别 加入内 标液

。
�

� � � �
,

用无水 乙醇稀释至刻度
,

进样 �门
,

以

� 、
� �

,

对 � � �
。

作图
,

见图 �
。

�办
�

一

一
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, 凡� 飞
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哗

图 � 标准曲线

图 注 �

�
�

—
内标峰面 积

�
,

—
磨香酮峰面积

�
、

—
工作液体积
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�
�

� �
�

对 �� �
�

回归直线方程
� �

,

� �一 表 �
、

爵香酮 回收率

�
工

�,�
。

� � � 一 �
。

� � �� ,
夕� �

�

息� � �
加入量�� �� 测得量 �� � � 回收率 �� � 平均 �� �

�几 � � � �立 � � �

�
,

涤香酮回收率测 定

称取相当 于 � 粘丹�� 的空自 模 拟 基 质

〔硫磺
�
雄黄

�
朱砂�� �

� 。
�

� � 。
�

� �」约 �
�

��
,

精密加入察香酮工作液 �
�

。
、

�
�

。
、

�
�

�� �和 内

标液 �
�

�� � �
,

加入无水 乙醇�� � �
,

于 �� ℃ 水

浴回流��
,

放冷
,

过滤到 �� � �容量瓶中
,

并用

无水乙醇稀释至刻度
,

摇匀
,

此液相当于蔡香

酮 约 � �件幻� �
, � � 件幻� �

, � �协� � � �
,

进样

�川
,

将峰面积比代入标准自线求得测量位
,

计算回收率见表�
。

�
。

� � ��

�
。

�� ��

�
。

� � !

�
。

� � ��

�
。

�� � �

�
。

� �� �

��
。

�

��
。

� ��
。

�

��
。

�

�
。

庸香的收回率

取暴香约 �� � �
,

精密称定
,

置于�� � �圆

底烧瓶中
,

精密加入内标液�
�

�� � �和无水 乙

醇 �� � �
,

依照
“

赓香酮回收率测定方法
” 。

自
“

于 � � ℃水浴
”

起操作测髯其廖香酮的 百分

含量
。

另取约�� � � 雳香
,

精密称定
,

置于 �� � �

圆底烧瓶中
,

加入约 �
�

�� 空白模拟基质
,

与上

面同样操作后
,

计算其寮香酮的含量
,

将两含

量相比求得回收率
,

见丧 �
。

表 � 洛香回收率

吐质 加人量 �� �� 测得量��
,
口

� � �

含量 �� �
� � �

平均 �� � 回收率 �� �

八�心自����

�
������� 

心��月�一��上峨工无 爷质 � �
。

��

��
�

��

�
。

��  �

�
�

� � �  ��
。

�

有基质 � �
�

� �

� �
�

� �

�
。

��  �

�
。

� � ��

�
。

样品含量刚 定

取丹剂�� 粒
,

测定平均片重后
,

研成细粉

精密称取细粉�
�

� �
,

照 回收率方法测定�
一

仁醉

香酮含 录
,

结果见表 �
。

表 � 五批样品 的含量

样品批号

�� � �� � �� �� � ��  � �� ���� �� 习� �� ��

���
�

�

分缎 �牡� � �

平均 �
�� 二 � �

� �  !石)

13 4
。

8 1 3 1

。

7 1
3

0

。

7 1 2 8

。

6

31加托
,人,人

0

.

5 1

.

1 2

.

2 2

。

0 1

。

9

绮列

法测定醉香中醉香酮的含景
,

常常会因为较

匆均进样 澳琴而使结果的偏旅较大
‘。
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地缩短
。

结果见表 5 及图 2a

表 5 柱温和载 气流速对保留时间 的影响

保留时间(m l助
任温 (

。

C ) N

:

(。1/ m i
二
j 廖i香丽

二
F天西氯△t 分离度

12
。

9 2

1 2

.

0 9 )

·

2

.

4
)

、

1 1

.

0 0

I D

.

4 2

八U内O,白..上Un91性才八“
.

…
n“OtIO门n乃力1

1.勺n�,0Cll已d八D八0门了

反U巴U
J..

旧了儿种物质作 内标并比较了它们的保留时

间
,

最后选用了十六醇作内标
,

并对实验条件

进行 了初步的探讨
。

1

.

内标 选择

比较 了十四醇
、

十六醇
、

正十九烷等 与寮

香酮的保留时间
,

发现正十九烷与麟香酮难

以分开
,

而十四醇出峰太靠前
,

与溶剂峰有重

叠
。

结果见丧4
。

表4 几种物质的保留时间(m in 分钟 )
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不 同柱温和载气流速 对分离 度的影响

改变柱温和载气流速
,

比较了内标十六

醇与路香酮的分离情况和保留时间的长短
,

发现选择柱温165 ℃
,

载气流速55 m l/ m in
,

既

可以保证分离完全 又 可以使实验时间尽可能
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图 2 不 同 条件下的分离情况
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3
.
日间偏 差的测 定

精密吸取不同量的察香酮工作液
,

加入

相同量的内标液
,

定容后
,

隔天进行两次
,

计

算校正因子
,

分别计算相对平均偏差
,

结果见

表 6
。

表 6 日间偏差 的测 定

表 7 不 同回 流 时间的峰面 积比

回流时间(h) / 1 2 3 4 5

峰面积比(卫
、
/ 且
:
) 2

.
2 7 2

.
4 0 2

.37 2
.
35 2

.
2 7 2

.
2 8

:967T3781777
78氏0.0..177TT78TT82

内标浓度(傀/m l)

样品浓度(卜g / m l)

7 0
。

2 8

3
1

.

5 8 6
3

6

.

内标加 入先后 的比较

比较了内标先加和内标后加的回收率
,

发现内标先加的回收率较好
,

减少基质可能

的吸附和操作误差
,

结果如表 8
。

表 8 内标先加
、

后加的回收率比较

,

:

nll n曰nU
f 值 第一天

(n = 3) 第二夭

加入量
(m 幼

测得量(m g )(n = 3) 回收率(% )
0 。

7 9 7

0

。

8 0 7

内标先加 丙标后加 内标先加 内标后加

0
.
了8 96 0

。

7 8 7 4 0

.

7 0 4 3 9 9

。

7 8 9

.

2

0

。

8 0 2

C V (
%

)
0

.

6 2 0

.

6 4 0

.

5 1

4

.

不 同回 流时间对回收率的影响

称取空白模拟基质1
.59 ,

加入工作液廷m l

和内标液1
.
75 m l

,

照
“

回收率方法
”

操作
,

回

流提取不同时间
,

进祥
,

与直接配制的相同

浓度的标准溶液的峰而积比作 比较
,

发现提

取4小时 以上提取较完全
,

结早见丧了
。

5

.

从屏香的回收率可 以 看出
,

塞质 及

其他组份对嚼香及 弃香阴 的测 定没有干 优
。

结 论

应用内标法测定含硫灸剂中磨香酮的含

量
,

减少了实验中进样与操作误差
,

得到了满

意的结果
。

该方法有一定的实用性
,

可用于

含赓香的其他中药制剂的含量测定
,

也可用

于鹰香的质量控制
。
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高效液相色谱检测血中抗癌药浓度

件戈服不} 友学一院药刊科 (西安 710 061) 王茂义

癌症 呈危害人类健康的大敌
。

对于治疗

常需采用多方面措施
,

如手术
、

放射治疗
、

药

物疗法
、

免疫疗法等
。

其中药物治疗占有重

要地 位
。

但是
,

目前常用的抗癌药治疗指数

很窄
。

产生急性毒性反应和治疗效果的剂全

往往很接近
。

所以有必要进行血
‘

扣抗癌药浓

度检测
,

以便确定合理 的给药方案
。

下面是

儿种抗癌药检侧时所用的色谱条件及样
.导预

处理方法
。

1

。

报尿啥咤(5一F
u)

Y az igi 〔‘]以胞咤为内标
,

用 H P L C 测定

血浆中氟尽哄吹
。

样品处理方法
:
血桨lm !

,


