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进行有关物质分离 ,丙泊酚峰形对称 ,保留时间适

中 ,出峰处无其他峰干扰。

酸碱滴定法测定丙泊酚甲磷酸钠含量时 ,采用

溴酚蓝指示剂指示终点时溶液颜色变化明显 ,且与

电位滴定终点一致。经 HPLC法及化学滴定法的含

量测定结果比较后发现 , HPLC法测得值比化学滴

定法含量测定结果偏高 ,可能因为丙泊酚甲磷酸钠

的生产过程中使用了 NaOH来得到磷酸钠盐 , NaOH

的加入会影响化学滴定的等当点。HPLC法不受此

影响而使结果相对偏高。
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指纹图谱测定注射用血塞通、血栓通注射液及注射用血脉通的
化学成分
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(四川省食品药品检验所 , 四川 成都 610036)

摘要 : 目的　研究注射用血塞通、血栓通注射液及注射用血脉通的化学成分 ,为注射用血脉通立项提供实验依椐。方法　用

symetry shield C18色谱柱 (250 mm ×4. 6 mm, 5μm ) ;流动相为乙腈 -水二元梯度洗脱 ;流速 1. 0 m l·m in - 1 ;分别以 ELSD和

UVD为检测器 , ELSD测定参数为漂移管温度 115℃;气体 (氮气 )流量 1. 5 L·m in - 1 ,检测波长 210 nm。在此色谱条件下 ,将 3

种药品的主要组分分别展开 ,表达成色谱指纹图谱 ,并对主组分进行结构识别 ,归属跟踪 ,对各自的有效成分进行了分析和比

较。结果　注射用血塞通、血栓通注射液均为三七的总皂苷 ,有效成分基本相似 ,仅存在组成比例波动 ,其主要差别是剂型不

同 ; 注射用血脉通的主组分为三七三醇皂苷 ,与前两制剂的物质基础存在较大差异。结论　通过指纹图谱可以对三七及其制

剂的有效成分进行测定。

关键词 :高效液相色谱法 ;蒸发光散射光检测法 ;指纹图谱 ;注射用血塞通 ;血栓通注射液 ;注射用血脉通 ;三七总皂苷 ;三七三

醇皂苷
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Abstract: O BJECT IVE　To analyze the effecient elements of Xuesaitong for injection, Xueshuantong injection and Xuemaitong for

injection by fingerp rint. M ETHOD S　A p rimary analysis was carried out on symetry shield C18 column (250 mm ×4. 6 mm, 5μm ) ,

with acetonitrile and water as mobil phase ( griadient flow ) and flow rate of 1. 0 m l·m in - 1. ELSD and UVD were used as detectors.

The temperature of drift tube was 115℃ with N2 flow rate of was 1. 5 L·m in - 1 for ELSD, while detection wavelength was 210 nm for

UVD. CO NCL US IO N　The difference lies in the effecient elements of Xuesaitong for injection, Xueshuantong injection and Xuemai2
tong for injection. RESUL TS　The fingerp rint is suitable for the determ ination of notoginseng and its injections.
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总皂苷进一步精加工制成注射用血脉通 ,均已广泛

应用于临床。注射用血塞通、血栓通注射液的有效

成分的测定已有较多报导 ,方法多为薄层扫描或

HPLC法 [ 2, 3 ]
,未见血脉通的有关报道及关于三七制

剂有效成分的对比研究报道。因此 ,利用指纹图谱

技术 ,将 3种药品在相同的色谱条件下同时展开 ,在

确认各自指纹图谱己达到最大信息量化后 ,再用相

似度软件进行分析处理 ,可作为新药研究的立项参

考。

1　实验部分

111　仪器与试药

2695 - 2487色谱仪 (W aters公司 ) ; 1100 - A ll2
tech ELSD2000公谱仪 (Agilent公司 )。注射用血塞

通 (血塞通 ,黑龙江省珍宝岛制药有限公司 ,批号 :

20041118) ;血栓通注射液 (血栓通 ,哈尔滨圣泰制

药股份有限公司 ,批号 : 20040704 ) ;注射用血脉通

(血脉通 ,四川华神药业有限公司 ,批号 : 05032301) ;

人参皂苷 Rg1、三七皂苷 R1、人参皂苷 Re和人参皂

苷 Rb1 (中国药品生物制品检定所 ) ;人参皂苷 Rd

(四川华神药业有限公司 ) ;乙腈为色谱纯 ;水为超

纯水。

112　方法与结果

11211　溶液的制备　除以血栓通直接作为样品溶

液外 ,血塞通、血脉通均以水作溶剂制成 1 mg·m l
- 1

的样品溶液 ;对照品溶液分别为含 Re 0. 522 mg·

m l- 1、R1 0. 473 mg·m l- 1、Rd 0. 141 mg·m l- 1、Rb1

01152 mg·m l- 1、Rg1 01507 mg·m l- 1的水溶液。

1. 2. 2　色谱条件　条件 1的色谱柱为 C18柱 syme2
try shield (250 mm ×4. 6 mm, 5μm ) ;流动相为六阶

二元梯度洗脱 (A相乙腈、B相水 ) ;流速 1. 0 m l·

m in - 1 ,漂移管温度 115℃,气体流量 1. 5 L·m in - 1。

在此色谱条件下 ,分别进样 20μl测定 ,记录色谱指

纹图谱 (图 1、2)。由图可知 ,该谱条件可同时满足

血塞通、血栓通、血脉通及其原料三七总皂苷与中间

体指纹图谱的测定要求。

　　条件 2的色谱柱为 symetry shield C18柱 (250 mm ×

4. 6 mm, 5μm ) ;流动相为梯度洗脱 (同条件 1) ;流

速 1. 0 m l·m in
- 1

;检测波长 210 nm。在此色谱条件

下 ,分别进样 20μl测定 ,录制的色谱指纹图谱见图

3。由图可知 ,该色谱条件可同时满足血脉通、中间

体及三七总皂苷的指纹图谱测定要求。

1. 2. 3　色谱峰的辨析 　取样品溶液 10、100μl进

样 ,记录色谱图 (图谱 1～3)。Re、R1、Rd、Rb1、Rg1

的保留时间分别为 401885、351833、621024、571797、

391870 m in。

图 1　血栓通 ( A)、血塞通 ( B)、对照 ( Rb1、Rd、Re、Rg1、R1) ( C)及

血脉通 ( D )的分离定位图 ( EL SD )

F ig 1　Reten tion tim e of Xueshuan tong( A) , Xuesba itong( B) , refer2

ence standards( C) and Xuema itong( D ) ( EL SD )

图 2　血脉通 ( A)、中间体 ( B)和三七总皂苷 ( C)的色谱图 ( EL SD )

F ig 2　Reten tion tim e of Xuema itong ( A ) , in term ed ia te ( B) and

ma ter ia l ( C) ( EL SD )

图 3　溶剂 (空白 )与血脉通 ( A)、中间体 ( B)、三七总皂苷 ( C)的色

谱图 ( UVD )

F ig 3　Reten tion tim e of solven t and Xuema itong( A) , m iddle ma te2

r ia l( B) and ma ter ia l( C) ( UVD )

1. 2. 4　色谱峰的归属 　因注射用血脉通以三七三

醇皂苷总提取物为原料 ,经进一步严格精制后再制

成药品 ,由图 2可知 ,原料、中间体和成品均具有相

同的主成分。利用中华人民共和国药典委员会提供

的中药色谱指纹图谱相似度评价系统 ( 2004版软

件 ) ,在对 10批原料、10批中间体及 10批注射用三

七通舒 (冻干 )进行指纹图谱测定分析的基础上 ,分

别进行相似度计算 ,生成了各自的标准图谱。结果
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表明 ,相似度均在 0. 9以上。说明相关性强。

1. 2. 5　血塞通、血栓通指纹图谱的比较　由图 4可

知 ,血塞通和血栓通的成分均为 R1、Rg1、Re、Rb1、

Rd。其主成分均为 Rg1、Rb1。以 Rg1为参照物 ,计

算其相对含量比 ,血塞通为 , Rg1 - R1 - Re - Rb1 -

Rd (20ζ 5ζ 2ϖ5ζ 30ζ 6) , Rg1 + R1 + Re > 2715%。

血栓通为 Rg1 - R1 - Re - Rb1 - Rd ( 28 ζ 6ζ 4 ζ

22ζ 5) , Rg1 + R1 + Re > 38%。因此 ,两者的差别是

剂型和组成比例的变化 ,本质差别是剂型。

图 4　血塞通 ( A )、血脉通 ( B)和血栓通 ( C )的色谱成分比较

( EL SD )

F ig 4　 Iden tif ica tion of chem ica l com pounds in f ingerpr in t chroma t2

ogram s of Xuesa itong ( A ) , Xuema itong ( B) and Xueshuan2

tong( C) ( EL SD )

1. 2. 6　血脉通与血塞通、血栓通指纹图谱的比较　

由图 5可知 ,血脉通的成分为 R1、Rg1、Re,主成分

为 Rg1,总含量在 95%以上 ,为三醇皂苷类 ;血塞通

和血栓通的成分均为 R1、Rg1、Re、Rb1、Rd,主成份

为 Rg1、Rb1,为三醇和二醇皂苷。血脉通与其组成

存在本质的差别。在测定的 10批样品中 ,血塞通和

血栓通的相识度为 0. 95,而血脉通与血塞通、血栓

通的相识度为 0. 45。

1. 2. 7　方法评估 　通过用 ELSD和 UVD对 10批

血脉通样品进行测定 ,其峰的检出数为 13个 ,为总

含量的 95%以上。对血脉通 (批号 : 05032301)重复

进行 10次 ,相似度为 1. 0, RSD = 0. 5%。

2　讨论

ELSD为新型通用检测器 ,其信号响应与被测

物的质量成正比 , 而不依赖于被测物的光学特征及

图 5　血塞通 ( A )、血栓通 ( B)和血脉通 ( C )的色谱成分比较
( UVD )

F ig 5　 Iden tif ica tion of chem ica l com pounds in f ingerpr in t chroma t2
ogram s of Xuesha itong( A ) , Xuesuan tong ( B) and Xuema i2
tong( C) ( UVD )

官能团 ;对无紫外吸收或为紫外末端吸收的物质如

糖类、皂苷类、甾类等有较好的响应。用 ELSD作为

指纹图谱研究的检测器对部分品种具有优势。

　　色谱条件 2将检测器改为紫外检测器 ,将条件

1的血脉通指纹图与本条件的指纹图比较 ,结论是

除辅料不能同时检出外 ,主成分均能检出 ,响应比相

似 ,考虑紫外检测器己普及应用 ,条件 2可作为血脉

通的首选条件。

通过指纹图谱比较 ,血塞通、血栓通的主成分均

为三七总皂苷 ,仅存在组成比例的波动 ,主要为剂型

不同 ;血脉通的主组分为三七三醇皂苷 ,与前两种制

剂的成分存在较大差异。

用指纹图谱技术测定中药制剂中的共有主要成

分 ,量化同类药品的成分差异 ,是我们在中药新药和

仿制药品立项研究中的初步探索。提高指纹图谱的

质量水平 ,有待在最大信息量化、色谱峰的归属、特

征成分的系统量化三个问题上深入研究。
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