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摘要 目的 � 优选鼻窦炎滴丸提取条件
。

方法 � 采用正交试验法
,

以黄茂甲普的提取率为主要评价指标
,

考察

加水量
、

提取次数
、

醇沉浓度
、

煎煮时 间等四个条件 的影响
,

用 � �� 一 法测 定黄 茂甲普含量
,

采 用 � �� 一�
�

� �兀
� �

柱
,

流 动相为 乙睛
一

�
�

� �磷酸溶液�� � � � � �
,

在�� � � � 紫外光下检测
。

结果 � 回 归方程� 一 �� � � �
�

� ��

� � � � � �
�

� � �
, �
一 �

�

� � � �
,

线性 范 围为 �
�

� � � 一 �
�

� � � � � � � �
创 ,

平均加样 回 收率为 � �
�

� � �
,

� �  值 为

�
�

��  �� 一 � �
。

结论 � 实验结果表明
,

该方 法灵敏 准确
、

专属性强
,

结果可 靠
、

稳定
、

重现性好
、

精密度 高
,

可作

为鼻窦炎滴丸的质量控制 标准
,

并且达到 了 用正交 法筛选最佳 工 艺流程的 目的
。
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鼻窦炎滴丸为成都军区 昆明总医院医 院制剂
,

是由黄蔑
、

金银 花等八味中药制成
,

具有宣通鼻窍
,

抗炎消肿
,

治疗 鼻窦炎之功效
。

我们利用正交试验

法
,

对其工艺的主要影响因素进行研究
,

为确定最佳

提取工艺条件提供依据
。

1

.

2 试 剂 甲醇 为分 析纯和色谱纯
,

乙 醇
、

正丁

醇
、

浓氨水
、

二甲基硅油均为分析纯
,

黄茂甲营标准

品(批号
:
07 81

一

Z O O i
n 购于中国药品生物制品检定

所 )
。

2 方法与结果

1 仪器与试剂

除色谱用溶剂为色谱纯外均为分析纯
,

中药材

经成都军区昆明总医院中医科邓富药师鉴定
。

1

.

1 仪器 W aters 2695
一

2 9 9 6 型高效液相色谱仪

(D A D 检测器 )
,

上海 R E 一

52 A 旋转蒸发器
,

S H Z

一

D

( 班)型循环水式真空泵
,

天津 98
一

1

一

B 型电子调温 电

热套
,

江 苏省 H H
一

S 型 电热 恒 温水 浴 锅
,

江苏 省

U V
一

4 型多功能 253 1/365OA 四用紫外线分析仪
。

2

.

1 正交设计及工 艺研 究 根据黄茂中有效成分

黄茂甲昔的易溶于水及含水稀醇等理化性质[
’二 ,

采

用水为溶媒进行提取
。

筛选 出加水量 (A )
、

提取次

数 (B )
、

醇沉浓度 (C )
、

煎煮时间 (D )4 个试验 因素
,

每个 因素分 3 个水平
,

故选用 I
才。

( 3
‘
) 正交试验表

,

结

果见表 1
。

根据正交试验方案
,

拟形成 9 个正交试验处方
,

每份样品均按以下步骤提取
。

作者简介 :唐斌
,

男
,

主管药师
.
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表 1 因素水平表

水平 加水量(倍 ) 提取次数(t) 醇沉浓度( % ) 煎煮时间 (ll)

别进样 10
、

2 0

、

4 0

、

6 0

、

8 0

、

1 0 0 肛I
才 ,

并用 甲醇溶液作为

空白对照
。

按上述色谱条件测定
,

以峰面积 (A )为

纵坐标
,

黄蔑 甲昔标准品溶液进样体积 (V )为横坐

标
,

进行线性 回归
,

得回归方程A 一 6 9 6 3 3
.
o 18 V +

1 2 9 ()
.
4 3 4

, r

= 0

.

9 9 9 8

。

标准品色谱图见图 l
。

(
t

尹
m

i
n
)

图 1 黄蔑甲昔标 准品 H PI 刃 色谱图

2
.
2
.
1
.
5 含量测定及正交试验结果 按上述色谱

条件测定 1一9 号样品黄蔑 甲昔 的含量
,

见表 2
。

样

品色谱图见图 2
。

0 2 4 6 8 戈L n‘i
n
)

图 2 鼻窦炎滴丸(9 号样 品 )H PI C 色谱 图

表 2 正交试验 实验数据表

试验号 A B c 百 黄蔑甲苔含量i )厂厂
1.IQ口1上‘八且八了今��乃八n八h列比力O几乃

…
可

:

O

曰
0
11
00I

n乙n褚dnn

9乙乃了q只

z
,白白。
31s
q�座
工

O

.

…
11.11曰

I
今匀O口9�9刁1
八乃1
自

IA
几

�卜�La

2132323113404

.

…
!,11门1

nj勺11办

11122332343。比

…
,

1 .二抽
1

J ..且门�

1243
,匕6789氏K2凡R

2
.
1
.
1 挥发油的提取 把金银 花

、

辛夷等含有挥

发性成分的药材
,

装入 1 000 m l 的圆底烧瓶 中
,

加

人适量水
,

用水蒸气蒸馏法提取挥发油于 SO m l
一

的

三角烧瓶中
,

再将得到的挥发油浓缩为 Zm l
才 ,

每份样

品均按 2
.
1
.
1 步骤

,

得到编号分别为 1一 9 号的浓缩

挥发油
。

2

.

1

.

2 煎煮过程 将黄茂等药材加人到 2
.
1
.
1 的

药渣中
,

按照正交试验方案
,

加入一定量的水
,

煎煮

一定的时间
,

提取一定的次数
。

2

.

1

.

3 醇沉过程 将 2
.
1
.
2 的药液过滤

,

用旋转

蒸发仪浓缩成每 m L 相当于 1g 的药液
,

用不同浓度

的乙醇进行沉淀
,

将得到的絮状沉淀用循环水式 真

空泵抽滤
,

再将沉淀用烘箱于 60 ℃ 烘干
,

研成细粉
。

每份样品均按 2
.
1
.
3 步骤

,

得到编号为 1一9 号的药

粉备用
。

2

.

1

.

4 滴丸制作过程 精称聚乙二醇 600 0 29
,

加

热融化
,

加入精称 2
.
1
.
3 药粉 19 搅拌均匀

,

再加入

浓缩挥发油 0
.
sm l

刁

( 温度控制在 80 C
,

防止挥发油

挥发 )
,

搅拌均匀后在二甲基硅油 中进行滴丸
,

冰浴

冷却
。

每份样品均按 2
.
1
.
4 步骤

,

得到编号为 1一 9

号的滴丸备用
。

2

.

2 测定方 法

2
.
2
.
1 定量检测 (H PI 尤 法 )

2
.
2
.
1
.
1 对照品溶液 的制备 精密称取黄蔑甲昔

对照 品 2
.
Zm g

,

用 甲醇 溶解
,

定容至 sm l
,

浓 度为

0
.
44O m g/ m l

才 。

2

.

2

.

1

.

2 供试品溶液的制备 精密称取滴丸 1g
,

加人适量甲醇
,

冷浸过夜
,

再加人适量甲醇索氏提取

4h
,

将 甲醇溶液浓缩至干
,

加人 IO m I
J
水溶解

,

分 出

水溶液
,

用 水饱 和 的 正 丁醇 溶 液 萃取 3 次
,

每 次

20 m I
J,
合并正丁醇溶液

,

用氨试液 (浓氨水 40 m l
、 ,

加

水至 10 om l
、 ,

即可 )萃取 2 次
,

每次 20 m l
一 ,

弃去氨

液
,

蒸干正丁醇溶液
,

用 甲醇定容至 lm I
J。
每份滴丸

样品均按该步骤操作
,

得到编号为 1一9 号 的待测供

试品
。

2

.

2

.

1

.

3 色谱条件 D E L T A 一

P A K C
; 8

柱 (5拼m
,

3

.

9 只 z so m m )
,

流动相 为乙睛
一

0

.

1
% 磷 酸 (33

:67 )
,

流速 0
.
sm L /m in

,

检测波长 Z Oin m
,

柱温为室温
。

2

.

2

.

1

.

4 标 准 曲线 精 密称取黄 茂 甲昔 对照 品

2
.
20 m g

,

用甲醇溶解
,

并定容于 sm l
创

容量瓶中
,

分

由表 2 可知
,

R
c

>
R

l〕

>
R
A

>
R

,: ,

影响因素大小

顺序为 C > D > A > B
,

其中 C 是影 响黄蔑 甲昔含量

的最重要因素
,

同时考虑到节约能源和降低成本等

方面的因素
,

最佳提取条件为 C
3D ,

A
Z

B
: ,

即药材加

8 倍量水浸泡
,

煎煮 lh
,

提取 2 次
,

用 95 % 乙醇沉淀
。

2

.

3 方法 学考察

2
.
3
.
1 精密度试验 取 4 号样品溶液

,

重复进样 5

次
,

结 果 黄 蔑 甲昔 平 均 含 量 为 。
.
44 %

,

R S D 为

。
.
85 %

,

可见仪器精密度 良好
,

见表 3
。

表 3 精密度试验数据 (4 号样 品 )

粉末重 (g) 黄蔑甲昔含量 ( % ) 平均值 (% ) R S D 值(% )

1
.
01 0

.
44

1 01 0.45

1
.
01 0

.
44 0.44 0.85

1
.
01 0

.
43

1.01 0.43



稳定性试验 取 5 号样品溶液
,

分别在 10
、

2 0

、

3 0

、

4 0

、

5 0

、

6 0

、

8 0

、

I O O m i
n 时 l司点测定

。

R S D 值

为 0
.
4 3 %

,

说明黄蔑 甲昔 的甲醇溶液具有 良好的稳

定性
。

见表 4
。

表 4 稳定性试验数据

时间(m in) 10 20 30 40 50 60 80 100

含量 ( % ) 0
.
6 7 0

.
67 0

.
68 0.67 0

.
68 0

.
67 0. 67 0.67

工艺
。

表 6 加样回收率试验数据 《3 号样品 )

药粉重 黄茂 甲昔 加样重 加样后

(g ) 含量(% ) (m g) 含量(% )

0. 50

0. 50

0.51 0 ,

6 1

0

.

5 0

0

.

5 0

0

.

2 0 0

.

3 8

0

.

2
0 0

.

3 9

0

.

2 0 0

.

3 9

0

.

2 0 0

.

3 9

0

.

2 0 0

.

3
8

回收率

(% )

90.89

94
.
22

93
.
99

92
.
43

9 1 37

平均值

(% )

R SD 值

(% )

92
.
58 1 50

2
.
3
.
3 重复性试验 分别精密称定 5 份 3 号药粉

各 0
.
59 ,

按 2
.
1
.
4 项制备滴丸

,

按 2
.
2
.
1
.
2 项制备供

试品
,

按 2
.
2
.
1
.
5 项操作 并测定

,

结果平均含量为

0
.
62 %

,

R S D 为 2
.
9 %

,

见表 5
。

表 5 重复性试 验数据 (3 号样品 )

粉末重(g) 黄蔑 甲昔含量 (% ) 平均值(% ) R S D 值( % )

2
.
3
.
4 加样回收率试验 分别精密称定 5 份 3 号

药粉各 0
.
59 ,

每份药粉加入黄蔑 甲昔标准品 。
.
Z m g

(可先精称黄茂 甲昔标准品 2
.
om g

,

用 甲醇定容至

IO m L
,

分别精密吸取 lm l
一

于药粉 中
,

待挥 干)按 2.

1
.
4 项制备滴丸

,

按 2
.
2
.
1
.
2 项制备供试品

,

按 2
.
2
.

1
.
5 项操作并测定

,

结果平均含量为 92
.
58 %

,

R S D

为 1
.
50 %

,

见表 6
。

3

.

2 文献报道黄茂 甲昔的含量测定方法较多
,

根

据样品的不同
,

处理方法各有差异
,

本实验采用正丁

醇萃取
,

碱性洗涤
,

能有效去除黄茂 中所含氨基酸
、

酚性成分及糖类的影响
,

纯化效果较好
,

适用于含黄

茂制剂的含量测定
。

3

.

3 由于黄茂 甲昔无特征的紫外吸收
,

所以用紫

外检测 时
,

只有 利 用 黄 茂 甲 昔 的末 端 吸收 波 长

(ZOO nm 左右 )测定
。

从波长扫描 的结果来看
,

小于

Zo ln m 灵 敏 度 高
,

但 基 线 不 稳 定
,

噪 音 大 ; 大 于

Zo ln m 噪音变小
,

但分离效果变差
,

并开始出现肩

峰
。

故本实验采用 Zo ln m 为测定波长
。

3

.

4 在流动相 的选择上
,

曾用乙 睛
一

0

.

05 % 磷酸二

氢钾 (15 : 8 5)
、

乙睛
一

0

.

1
% 磷酸 (33 : 67

、

1 5 : 8 5

、

2 5

: 7
5) 等为流动相

,

结果表明流动相乙睛
一

。
.
1 % 磷酸

(33 : 67)分离度最高
。
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3 讨论

3
.
1 黄茂 中含有大量皂昔类成 分

,

其中黄茂 甲昔

有抗炎
、

降压
、

镇痛
、

镇静等药理作用
,

是黄茂中具有

代表性的活性成分
。

考虑鼻窦炎滴丸的适应证
,

所

以在实验中选择黄茂 甲昔 的含量为指标
,

优选提取

口腔溃疡油的制备及质量控制

阮文 幼
,

吴晓哗
,

曹国建 (浙江省绍兴市人民医院
,

浙江 绍兴 31 2。。0)

摘要 目的 :研 究 口 腔溃疡油 的制备及质量标准
。

方法 :采用 中西 药组成复方制剂
,

用 紫外分光光度法测定

氧氟沙星含量
。

结果 :本制 剂疗效确切
,

有效成分 的鉴别及含量测定特征性强
,

重现性好
。

结论 :组方
、

提取

及配制工 艺设计合理
,

制 剂稳定
,

质量控制 方法 准确 可靠
。

关键词 口 腔溃疡 油 ;制备工 艺;质量控制

中图分类号 :R 944
.
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口 腔溃疡油是我院根据 口腔溃疡
、

牙眼炎
、

牙周 炎的发病机制
,

结合中西医理论研制而成的一种外


