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高效液相法对不同厂家十八味党参丸中党参炔苷及

没食子酸水平的检测研究"
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目的
!

探讨高效液相法检测不同厂家产十八味党参丸中党参炔苷和没食子酸的水平&方法
!

色谱柱均为
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%&党参炔苷水平测定#流动相乙腈
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冰醋酸洗脱"
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%!流速
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!检测波长
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!柱温
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!试样进样量
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$没食子酸水平测定#流动相甲醇
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冰醋酸洗脱"
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%!流速
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!检测波长
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!柱温
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!试样进样量
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&结果
!

青海格拉丹东藏药厂十八味党参丸中党参炔苷和没食子酸水平分别是
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!西藏昌都藏药厂为
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!西藏藏医院为
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&结论
!

该方法重现性好(准确

性好(操作简单快速$不同生产厂家产的十八味党参丸中党参炔苷水平差异显著!没食子酸水平差别较大!可为十八味党参丸质量

控制提供参考&
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藏药是中国民族医药中重要的组成部分#许多具有非常显

著的疗效#尤其对于疑难杂症更有一些其他药物所无法比拟的

治疗效果'

$

(

*藏药与西药不同#成分复杂且不清晰#其疗效也

不是众多成分作用简单的加合#由于现在对藏药基础研究较为

薄弱#缺乏现代质量控制方法#极大地制约了藏医药的发展'

$

(

*

十八味党参丸是经典的藏药品种#由藏党参+决明子+川贝+渣

驯膏+高山紫堇+藏菖蒲+宽筋藤+手参+诃子+人工麝香+毛诃

子+乳香+黄葵子+安息香+儿茶+巴夏嗄+木香+余甘子十八味药

组成*具有消炎止痛#愈疮疡+除黄水#用于痹病#,冈巴-病#四

肢关节红肿疼痛#伸屈不利#湿疹#牛皮癣#陷蚀癣#疠痛#亚玛

虫病及麻风病*目前国内外对十八味党参丸的研究甚少#仅限

于对过敏性紫癜+风湿病+关节炎+银屑病+牛皮癣等疾病的影

响'

1./

(

*藏党参中的党参炔苷对乙醇造成的胃黏膜损伤有较好

的保护作用#为党参胃黏膜保护作用的主要活性成分%余甘子

的活性成分没食子酸具有抑制并杀死肿瘤+抗菌抑菌+抗氧化

性等作用*本文选取十八味党参丸中专属性成分党参炔苷及

主要药效成分没食子酸两个指标作为研究对象#对其水平进行

测定#为十八味党参丸质量控制提供参考*
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材料与方法
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化学试剂有限公司&%冰醋酸$成都金山化学试剂有限公司&%液

相用水为娃哈哈瓶装 纯 净 水*党 参 炔 苷 对 照 品 $批 号!
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!党参炔苷对照品%
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!党参炔苷样品%

8

!党参炔苷阴性对照%

5

!党参炔苷空白对照%

P

!没食子酸对照品%

Q

!没食子酸样品%

W

!没食子酸阴性对

照%

H

!没食子酸空白对照

图
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十八味党参丸中党参炔苷和没食子酸样品%对照品及阴性对照的
H4=8

色谱图

$批号!

1%$01%$(

#中国药品生物制品检定所&*

A&A&C

!

实验材料
!

实验用十八味党参丸分别来自!西藏藏医

学院$生产批号!

$2%0%2

&+青海格拉丹东藏药厂$生产批号!

$2%-$%$

&+西藏昌都藏药厂$生产批号!

$2%)%$

&*

A&B

!

方法

A&B&A
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色谱条件
!

色谱柱均为
34.5678

$/

柱$

0&)99:

$2%&%99

#
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&*党参炔苷水平测定!流动相乙腈
;%&0<

冰

醋酸洗脱$

1$;-(

&#流速
$9=

"

9#,

#检测波长
1)-,9

#柱温

12>

#试样进样量
$%
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%没食子酸水平测定!流动相甲醇
;

%&0<

冰醋酸洗脱$
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&#流速
$9=

"
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#检测波长
1/%,9

#

柱温
12>

#试样进样量
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A&B&B

!

对照品溶液的制备
!

精密称取党参炔苷对照品
'&)/%

9

?

置
129=

量瓶#加甲醇溶解并定容#得
$0-&1

!

?

"

9=

的党

参炔苷储备溶液*将该储备溶液分别稀释至
2/&//

+

1(&00

+

$0&-1

+

$$&-/

!

?

"

9=

作为对照品溶液#低温保存备用*精密称

取没食子酸对照品
$)&%(%9

?

置于
129=

量瓶中#加入
'%<

甲醇溶解并定容#得
)0'&)

!

?

"

9=

的没食子酸储备溶液*将

该储备溶液分别稀释至
1-2&00%%

+

$1/&-1%%

+

2$&0//%

+

12&-00%

+

2&$0//
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作为对照品溶液#低温保存备用*

A&B&C

!

供试品溶液的制备
!

将十八味党参丸样品粉碎+过筛#

作为供试样品备用*精密称取供试品
1

?

#加入甲醇
1%9=

#密

封#称定其质量%超声提取
)%9#,

$

12%a

#

0%bHU

&#放至室温

后再次称定#加甲醇补足损失的质量%提取液经
%&02

!

9

微孔

滤膜过滤#即为党参炔苷供试品溶液*精密称取供试样品

%&12

?

#加入
'%<

甲醇
1%9=

#密封#称定其质量%浸泡提取
10

J

#再次称定#加
'%<

甲醇补足损失的质量%提取液经
%&02

!

9

微孔滤膜过滤#即为没食子酸供试品溶液*

B

!

结
!!

果

B&A

!

系统适应性实验
!

按色谱条件进行操作#分别取对照品

和供试品进行测定#并记录色谱图*

B&B

!

线性
!

党参炔苷的回归方程为!

(c2%0'&/@T$%2(&)

#

=

1

c%&(((('

%表明党参炔苷进样量在
%&$$-

#

$&0-1

!

?

#线性

范围良好%没食子酸的回归方程为!

(c10'-0@d'12-$

#

=

1

c

%&((((2

%表明没食子酸进样量在
2&$0//

#

)0'&)

!

?

#线性范

围良好*

B&C

!

重复性试验
!

取同一批样品$西藏昌都藏药厂#生产批

号!

$2%)%$

&#制备
)

份样品液#按色谱条件进行测定#结果党参

炔苷及没食子酸面积
@75

分别为
$&%<

+

%&2<

#远小于中国药

典关于重复性的要求#表明重复性良好*

B&D

!

精密度实验
!

取党参炔苷和没食子酸的对照品#按色谱

条件测定#连续进样
)

次#结果党参炔苷及没食子酸面积
@75

分别为
%&)<

+

%&0<

#表明仪器精密度良好*

B&E

!

稳定性试验
!

取党参炔苷样品$西藏昌都藏药厂#生产批

号!

$2%)%$

&进行提取#分别于
%

+

$

+

1

+

'

+

0

+

2!

按色谱条件测

定#测得党参炔苷及没食子酸面积
@75

分别为!

$&1<

+

$&/<

#

均小于中国药典关于重现性的要求#结果表明待测成分
2!

内

稳定性良好*

B&F

!

阴性对照及空白对照实验
!

按样品处方比例分别制备不

含藏党参+余甘子的阴性样品溶液#及纯甲醇作为空白#色谱图

在对照品色谱峰停留时间处无色谱峰出现#表明阴性对照品及

空白对照无干扰*见图
$

*

B&G

!

加样回收率实验
!

取已知含量的十八味党参丸成药样品

)

份$西藏昌都藏药厂#生产批号!

$2%)%$

&#分别加入适量对照

品储备液#计算加样回收率*党参炔苷和没食子酸
@75

分别

为
'&$<

+

$&$<

*表明检测方法准确度良好*见表
$

+

1

*

表
$

!!

党参炔苷加样回收实验结果

样品量$

?

&

样品中含量

$

!

?

&

加标量

$

!

?

&

测定结果

$

!

?

&

回收率

$

<

&

@75

$

<

&

$&%%12 -%0&$0 01)&-' $%-0&1/ (1&%

$&%%$- )%%&/2 01)&-' (/-&2- ('&'

$&%%%2 )'%&12 01)&-' (-0&)' (%&$ '&$

$&%%1) )20&/$ 01)&-' $%)/&'( (-&(

$&%%$2 )1/&$$ 01)&-' (()&2% (%&-

$&%%%- )$-&2( 01)&-' (-(&(/ ($&1

B&H

!

样品测定
!

党参炔苷和没食子酸的水平见表
'

*

%$/1

重庆医学
1%$-

年
-

月第
0)

卷第
1%

期



表
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没食子酸加样回收实验结果

样品量$

?

&

样品中含量

$

!

?

&

加标量

$

!

?

&

测定结果

$

!

?

&

回收率

$

<

&

@75

$

<

&

%&12$/ 0120&'% 2')1&$' ()1)&2' $%%&1

%&12$$ 011$&%2 2')1&$' (2%%&1% (/&0

%&12$( 01//&(% 2')1&$' (2(/&-/ ((&% $&$

%&12%$ 01)%&1- 2')1&$' (0/-&)( (-&2

%&12$2 0'0%&1/ 2')1&$' (-1$&%0 $%%&0

%&12%0 0100&$1 2')1&$' (2$1&$1 (/&1

表
'
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不同生产厂家样品中党参炔苷和

!!!

没食子酸的水平比较

厂家$生产批号&

党参炔苷

$

9

?

"

?

&

没食子酸

$

9

?

"

?

&

青海格拉丹东藏药厂$批号!

$2%-$%$

&

$&%/'2 $2&''0%

西藏昌都藏药厂$批号!

$2%)%$

&

%&)1/( $2&$2(2

西藏藏医学院$批号!

$2%0%2

&

%&'%)2 /&-)1-

C

!

讨
!!

论

本实验就十八味党参丸中党参炔苷和没食子酸的提取方

法和色谱条件中流动相系统进行了考察*由于传统醇类回流

提取耗时较长+操作相对繁杂#本实验采取了超声方法和浸泡

的方法提取党参炔苷和没食子酸*在考察党参炔苷的提取方

法时#结合查阅的文献'

(.$$

(

#采用是否浸泡再超声+不同量的甲

醇及不同的提取时间进行提取#结果发现提取效率较高#针对

所选用的色谱柱#流动相选用乙腈
;%&0<

冰醋酸水溶液

$

1$;-(

&#分离度最好#能用于十八味党参丸中党参炔苷水平

检测*在考察没食子酸的提取方法时#用
'%<

+

2%<

+
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甲

醇进行提取#结果发现用
'%<

甲醇提取效果最好#结合所查文

献'

$1.$0

(

#针对所选用的色谱柱#选用甲醇
;%&0<

冰醋酸水溶

液$

$;((

&分离度最好#可用于没食子酸的水平测定*

本实验的结果表明不同厂家的十八味党参丸中这两种有

效成水平差别较大#说明不同厂家可能在源头上选用的中药材

质量存在着差异#或是生产设备及工艺参数等的不同导致有效

成分提取不完全#从而造成这样的差异*这些差异很可能不同

程度影响着药品的疗效*提示必须进一步加强对民族药品质

量控制研究#增加有针对性的检验项目#尤其对配方中的名贵

药味*本实验由于实验材料购买不便#所用不同药厂的药品均

只有一批#按照本文的检测方法#是否同一药厂药品原本就存

在较大的批间差异尚需进一步验证*
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