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林 为横坐标
,

绘制标准曲线
,

回归方程为
一  

, 二
结果表

明黄芬昔在
一 卜 范围内呈线性关系

。

精密度试验 精密吸取对照品溶液 协
,

注

入液相色谱仪
,

按上述色谱条件试验
,

重复测定

次
,

黄芬昔峰面积积分值的 为
。

稳定性试验 取供试品溶液 批号   
,

在
, , , , ,

分别进样 林
,

记录峰面积
,

结果 次进样黄芬昔峰面积积分值 为
,

表明供试品溶液较稳定
。

重复性试验 取同一批样品   份
,

分

别按供试品测定法测定
,

测得 次结果为 黄芬昔平

均含量
· 一 ’ ,

 
。

加样 回收 率试验 取已知含量 的供试品约
,

精密加人黄芬昔对照品溶液适量
,

按
“

供试品

溶液的制备
”

项下操作
,

计算回收率
,

测得黄芬昔 的

平均回收率为
,

结果见表

供试品中黄芬昔的含量
,

共测定 批供试品
,

结果见

表
。

表 供试品测定结果

批 号

 

  

  !

供试品含量
· 一 ’

表 加样回收率测定结果

称样量 相当黄琴昔 加人黄芬昔 测得黄答昔 回收率 平均值

量 量 量

 !  ! ∀  !

 创〕

  !  《〕

玛  

  !

, 供试品的侧定 精密吸取对照品溶液
、

供试品

溶液各 林
,

按上述色谱条件测定
,

以外标法计算

讨论

采用本方法测定消炎颗粒中黄芬昔含量具有

简便
,

重复性好
,

测量精密度高的优点
。

从测量结果

可以看出
,

消 炎颗粒 中黄芬昔 含量 为
·

一 ’ ,

作为消炎颗粒质量控制指标
,

黄琴昔的含量应

不低于
· 一 ’

为宜
。

文献报道川 黄答昔在
、

 
、

处有最大吸收
,

笔者采用 测定
,

黄芬昔峰型

不佳
,

和其它杂质峰难以分离
。

采用 为黄芬

昔的检测波长
,

得到了满意分离
。

文献报道「’」用高效液相法测定黄荃昔含量选

用甲醇
一

醋酸  
, · 一 ’

磷酸缓冲

液
一 乙睛 为流动相

,

笔者采用 甲醇
,

磷酸 为流动相
,

分离效果理想
。
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对人血浆中葛根素及葛根黄酮的线性考察
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伟
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上

摘要 目的 对葛根素及葛根黄酮进行人血浆的线性考察
,

据此检测葛根素
、

葛根黄酮及其制剂人体 内的药

动学行为
。

方法 用高效液相 色谱法考察
,

色谱条件 流速
· 一 ’

柱温 ℃ 检测波长  进

样量 协 流动相 甲醇 水 二 。

结果 葛根素
,

精密度试验 蕊
,

平均回 收率
土

,

葛根素及葛根黄酮血浆测定的线性 范围
一

此
· 一 ’。

结论 用高效液相 色

谱法可作为葛根素
、

葛根黄酮及制剂人体内药动学的检测手段
,

为检测葛根黄酮及制剂人体 内的药动学行为

提供 了方 法
。

关键词 高效液相 色谱 葛根素 葛根黄酮
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研究葛根素
、

葛根黄酮及其制剂在生物体内的

行为
,

为葛根素黄酮制剂及 以葛根为主要成分的中

成药的剂 型设计提供科学依据
。

本实验进行 了

H P L C 对人血浆中葛根素的线性考察
,

为葛根黄酮

制剂人体内药动学的测定提供了方法
。

1 实验材料

1
.
1 仪器与色谱条件 B ECK M A N 液相色谱仪

,

附

U V DET 166 紫外检测器
,

A I 4 0 6 泵:BE CK M A N M i
-

ero fu ge ETM 离心机 ;分离柱
:Turn e

r Kro m asil一C
18

(5林m ) :4
.
6 m m x 2 5 o m m :流速

:lm L
·

m i
n

一 ’
:柱 温

:

20℃ ; 检测波长
:25onm ;进样 50 林L; 流动相

:甲醇 :

水
= 25 :75 ;CFS一25oe 超声波发生器仁’〕

。

1

.

2 药品与试剂 葛根素对照品 (中国药品生物

制品检定所 );葛根黄酮 自提 (含葛根黄酮 60 % 以

上 );葛根黄酮胶囊 (EC/PEG ) 自制 ;流动相用水为

重蒸馏水 ;甲醇为分析纯;实验用血浆为取自正常人

血浆
。

2 方法与结果
.

2
.
1 葛根素标准液及葛根黄酮 液的制备 精密称

取葛根素标准品 sm g 于 25 m L 容量瓶中
,

以甲醇
-

水(25 :75 )稀释至刻度
,

摇匀
,

作为标准贮备液
,

再

分别精密量取该贮备液 0
.
025

、

0

.

1 0

、

0

.

1 5

、

0

.

4 0

、

0

.

6 O m L 于 10 m L 量瓶中
,

稀释成 0
.
5

、

2

.

0

、

3

.

0

、

4

.

0

、

6

·

o

、

8

·

o

、

1 0

·

0

、

1 2

.

0 林g
·

m L

一 ’

标准液[
’」

。

精密称取葛根黄酮提取物 5
.
om g 于 25 m L 容量

瓶中
,

以甲醇
一
水 (25 :75 )稀释定容成葛根黄酮贮

备液
,

再精密量取该贮备液 1m I
J
于 10 m L 量瓶中

,

稀

释定容
,

即为葛根黄酮液
。

2

.

2 含葛根素的血浆标准液及含葛根黄酮 的血 浆

液的制备 分别精密量取正常人血浆 0
.
45 m L

,

再分

别加人上述葛根素的标准液 50林L
,

在旋涡混合器上

振荡 0
.
sm in

,

再加入蛋 白沉淀剂 0
.
sm L

,

旋涡混合

Zm in ,

离心 (3 000“m i
n )sm in

,

取上清液进样
。

精取上述葛根黄酮液 50 林L
,

加入 0
.
45 m L 血浆

中
,

旋涡混合 0
.
sm in

,

加入蛋白沉淀剂 0
.
sm L

,

旋涡

混合 Zm i
n
离心 (3 00 0r/ m i

n
)sm i

n ,

取上清液进样
。

取 0
.
45m L 血浆

,

加人 50林L 甲醇
一
水(25 :75 )

的稀释剂
,

以下操作同上
,

离心得上清液 为空 白血

浆
L’! 。

2

.

3 色谱图 分别取葛根素标准液
,

葛根黄酮液
,

空 白血浆
,

含葛根素的血浆标准液及含葛根黄酮的

血浆液各 50 林L
,

注人 H PLc 仪
,

得色谱图
,

可见血浆

中其他成分及葛根素分离良好
,

方法可行
。
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图 1 H PL C 色谱图
A 葛根素标准液; B

.
葛根黄酮液; C. 空白血浆;

1)
.
含葛根素的血浆标准液 ; E

.
含葛根黄酮的血浆液
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2
.
4 葛根素标准曲线 分别取含葛根素的血浆标

准液各 50 卜L
,

注人 H PLC
,

检测峰面积
,

见表 1
。

表 l 血浆中葛根素的浓度与峰面积 (
n 二

6)

2 2 1

2
.
6 回收率实验

表 3 人血装中葛根素的回收率(
n = 6

,

见 士 、

加人量 测得量

浓度(协g
·

m
L

一 ’
)

( 此
·

m L

一 ‘
)

平均回收率

(% )

0
.
0 29

0
.
118

0
.
177

0
.
472

0
.
705 8

峰面积

4oo

1 620

2 480

6 390

9 210

0
.
8

1
.
0

1
.
2

(此
·

m L

一 ’
)

0

.

8 0
士
0

.

0 1

]
.

00
土
0

.

0 5

1

.

2 1
士
0

.

0 1

回收率

(% )

1(X)
.
9

1(洲)
.
4

10 1
.
3

100

.
9 土 0

.

5

以葛根素浓度(C )对峰面积 (Y )进行回归分析

得回归方程 Y
二
1 3 0 4 3

.
I C + 1 0 2

.
3 7 (

r 二
0

.

9 9 9 6 )

。

表 2 人血装中葛根素精密度试验结果 (
n 二

6
,

元 士 ￡
)

加人量 测得量 R SD
(畔

·
n

止
一 ,

) ( 此
·

毗
一 ‘

) ( % )

0

.

2 0

.

2 1
土
0 0 1 5

.
0 2

日内 0
.
4 0

.
40 士 0

.

0 2 4
‘

9 1

0

.

6 0 6 0

士
0
.
0 2 3

.

8 1

0

.

2 0
.
1 9

士
0

.

0 1 2

.

7 4

日间 0
.
4 0

.
39 士

0

.

0 1 1 9 3

0

.

6 0

.

5 8
土
0
.
0 1 2

.
1 7

2

.

5 精密度试验
m L 一

1
,

1 2 林g
·

m L

-

配制浓度为 4林g
·

m
L

一’ ,

8 林g
·

的葛根素血清样品
,

按血样处理

精密度试验

3 讨论

本文通过 H PLC 对血浆中葛根素及葛根黄酮的

线性考察
、

方法学研究
,

探讨出人血浆中葛根素测定

的线性范 围
:0
.
029 5 一

0

.
7 0 5 协g

·

m L

一 ’ ,

为葛根黄

酮及制剂的体内动力学试验奠定了基础
。

参考文献
:

[l] 甄录旭
,

朱成举
,

吴海林
,

等
.
H PLC 法测定愈风宁心胶囊中葛

根素的含量 [J]
.
安徽医药

,

2
0()

l

,

5 ( 2 )

:
1 4 3

.

仁2〕 何维翔
,

冯雪梅
,

沙 明
.
H P LC 法测定心泰颗粒剂中葛根素的

含量[J〕
.
中草药

,

2
0()

]

,

3 2 ( 5 )

:

4 1 8
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项下操作
,

计算 日内及 日间差 RsD 冈
。

结果见表 2
。

独一味药材三种不同粒度粉末的质量比较研究

王旭明
,

赵 听
,

王 锦(沈阳军区联勤部药品检验所
,

辽宁 沈阳 11 00 26)

摘要 目的
:
研究独一味超微细粉有效成分的溶出特性

。

方法
:对独一味药材进行细胞级超微粉碎

,

用薄层

色谱法
、

重量法
、

分光光度法对其所含成分溶 出特性进行评价
。

结果
:
超微细粉与粗粉

、

细粉相 比其成分能更

有效溶 出
。

结论
:独一味经超微粉碎后

,

有效成分溶出明显增快
,

由此可简化药材提取过程
。

关键词 超微粉碎 ;独一味 ;溶 出速率
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