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牛黄前列清栓质量标准的研究
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[摘要] 目的:建立前列清栓质量控制方法。方法: 采用薄层色谱法进行定性鉴别, 用高效液相色谱法测定黄芩苷的含量。

结果:薄层定性鉴别条件适合, 斑点清晰。高效液相色谱定量方法分离效果好,线性范围0 . 21~ 2 . 08 g ( r= 0 . 999 5 )。结论:

本方法简便、快速准确, 可作为该制剂质量控制方法。
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Study on the quality standard for Niuhuang Qianlieqing suppositories
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ABSTRACT:OBJECTIVE To est abL ish a qualit y standard for Niuhuang qianlieqing suppo sitor ies.METHODS TLC w as used

for t he identification. Baicalin w as determined by H PLC.RESULTS Conditiong s for T LC ident ification and H PLC deto rmina

t ion were suit able.CONCLUSION The methods can be used fo r the quclit y contro l fo r the supposito ries.
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牛黄前列清栓由牛黄、丹参、黄芩、冰片等中药

组成。具有清热凉血、养阴燥湿、活血祛淤、通筋止

痛之功效。主要用于治疗急、慢性前列腺炎, 尿道

炎,痔疮等症。为了更好地控制本品质量,本实验采

用高效液相色谱法( HPLC)测定黄芩中黄芩苷的含

量。现报道如下。

1 材料

Agilent1100高效液相色谱系统 (美国惠普公

司) ; CIV- 240IPC紫外分光光度计(日本Shimadzu

公司) ;牛黄前列清栓(中南民族大学民族药物研究

所,批号 200401120, 200401121, 20041122 ) ; 黄芩苷

对照品(中国药品生物制品检定所) ;试剂均为分析

纯;水为注射用水。

2 方法

2. 1 薄层色谱鉴别

2. 1. 1 牛黄 取本品 1粒, 置具塞试管中,加苯 10

mL 超声处理 2 次, 每次 5 min, 离心, 倾去苯液, 残

渣加无水乙醇 10 mL, 超声处理 5 min,滤过,滤液置

水浴上蒸干, 残渣加乙醇 2 mL 使溶解, 作为供试品

溶液。另取胆酸、去氧胆酸对照品,加乙醇制成每 1

mL 各含 1 mg的混合溶液,作为对照溶液。照薄层

色谱法[ 1] 试验,吸取上述供试品溶液 10 L,对照品

溶液 2 L, 分别点于同一以0. 4%羧甲基纤维素钠

为黏合剂的硅胶 G 薄层板上, 以醋酸乙酯 正己烷

36%醋酸 甲醇( 32 6 1 1, v/ v )为展开剂, 展开, 取

出, 晾干,喷以 5% 磷钼酸无水乙醇, 在 105  加热

至斑点显色清晰。供试品色谱中, 在与对照品相应

的位置上,显相同颜色的两个斑点。

2. 1. 2 黄芩 符合中国药典黄芩鉴别项有关规

定
[ 1]
。

2. 1. 3 丹参 取本品 1粒, 加水 20 mL,置温水浴

中加热溶解, 放置室温, 用乙醚提取 2 次, 每次 20
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mL,分取水层,加稀盐酸调节至 pH 2, 用醋酸乙酯

20 mL 提取, 分取醋酸乙酯层, 置水浴上蒸干, 残渣

加甲醇 2 mL 使溶解, 作为供试品溶液。另取丹参

对照药材 0. 3 g, 加 70%乙醇 10 mL, 超声处理 10

min, 滤过,滤液蒸干,残渣加水 10 mL 溶解,用乙醚

提取 2次,合并两次提取液,浓缩定容制成对照药材

溶液。照薄层色谱法
[ 1]
试验,吸取上述两种溶液各

1 L,分别点于同一以0. 4 %羧甲基纤维素钠为黏

合剂的硅胶 G薄层板上,以苯 醋酸乙酯 甲酸( 7. 5

6 1. 2, v/ v)为展开剂,展开, 取出, 晾干,喷以 2%铁

氰化钾 三氯化铁( 1 1 , 用时临时配制) 混合溶液。

供试品色谱中 在与对照药材色谱峰相应的位置上,

显相同颜色的斑点。

2. 1. 4 冰片[ 2] 取本品 1粒, 加醋酸乙酯 10 mL,

超声处理 5 min,滤过,滤液作为供试品溶液。另取

冰片对照药材, 加醋酸乙酯制成每 1 mL 含 1 mg 的

溶液,作为对照药材溶液。照薄层色谱法[ 1]试验, 吸

取上述两种溶液各 2 L,分别点于同一以0. 4%羧

甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 G 薄层板上, 以苯

醋酸乙酯( 17 1 , v/ v)为展开剂,展开,取出,晾干, 喷

以 5%磷酸无水乙醇溶液, 在 105  加热至斑点显

色清晰。供试品色谱中, 在与对照药材色谱相应的

位置上,显相同颜色的斑点。

2. 2 黄芩苷含量测定

2. 2. 1 色谱条件 采用 KromasiL C18色谱柱( 250

mm ∀ 4. 6 mm, 7 m)。流动相:甲醇 水 冰醋酸( 42

58 1, v/ v) ;波长 276 nm;柱温: 40  ;流速0. 8 mL

!min- 1 ;进样量: 20 L; 灵敏度: 0. 05AUFS,理论塔

板数按黄芩苷计算应不低于5 000。黄芩苷对照品、

样品、阴性对照品色谱图见图 1。

图 1 牛黄前列清栓高效液相色谱图

A.空白对照品; B.对照品; C.样品; 1黄芩苷

Fig 1 HPLC ch rmatograms of Ninh uan g Qianlieqing suppositories

A. bian k sample; B. chemical reference sub stan ce; C. s ample; 1 Baica

lin

2. 2. 2 标准曲线的制备 精密吸取黄芩苷对照品

加适量甲醇配制成 0. 1 g!L 1的对照品溶液, 分别进

样 2, 4, 6, 8, 12, 16 , 20 L, 测定吸收峰面积。以黄

芩苷进样量 ( g )为横坐标 ( X ) , 峰面积为纵坐标

( Y ) ,绘制标准曲线。计算, 得线性回归方程: Y =

820 714 . 5X - 4 051. 9 , r= 0. 999 5 ( n= 6)。结果

表明,黄芩苷在0 . 21~ 2. 08 g 范围内呈良好的线

性关系。

2. 2. 3 精密度试验 取上述对照品溶液, 重复进样

5次, 每次 20 L, 测定, 结果黄芩苷峰面积平均值为

1 477 452 . 5, RSD为 1. 23% ( n= 5)。

2. 2. 4 稳定性试验 取供试品溶液, 于 0, 6 , 12,

24, 48 h分别进样 20 L 测定,结果,黄芩苷峰面积

平均值为1 542 813. 1, RSD为0. 77%( n= 6)。表明

黄芩苷溶液在 48 h内基本稳定。

2. 2. 5 重复性试验 取同一批号的供试品 5份,照

样品测定方法处理并测定, RSD为1 . 38% ( n= 5 )。

表明该方法重复性良好。

2. 2. 6 回收率试验 取牛黄前列清栓内容物 0. 5

g, 精密称定,加温水 40 mL, 超声处理 5 min, 再用

5%氢氧化钠调 pH 至7. 5, 超声处理 2 min 至充分

溶解。分别加入一定量的对照品溶液中,后加水至

80 mL,按2. 2 . 2测定方法操作,计算回收率,黄芩苷

平均回收率为99. 1%, RSD 为1. 48% ( n= 5 ) , 结果

见表 1。

表 1 加样回收率试验结果( n= 5)

T ab 1 Results o f recovery of added standard ( n= 5)

取样量
/ g

样品中黄芩
苷含量/ m g

加入量
/ m g

实测量
/ mg

回收率
/ %

平均回
收率/ %

RSD
/ %

0. 4015 4. 22 4. 40 8. 56 98. 6

0. 3636 3. 82 3. 95 7. 67 97. 5

0. 3766 3. 96 3. 89 7. 91 101. 5 99. 1 1. 48
0. 2449 2. 57 2. 27 4. 82 99. 1

0. 2356 2. 48 2. 60 5. 05 98. 8

2. 2. 7 样品测定 取本品 3批, 按前面含量测定方

法进行试验和测定 2次,并按外标法以峰面积计算,

结果平均含量分别为 15. 98, 15. 95 , 16. 00 mg/粒。

3 讨论

对处方中牛黄,冰片、黄芩、丹参, 进行了薄层鉴

别, 分离度好,斑点清晰, 阴性对照无干扰。处方中

牛黄和黄芩为君药, 对黄芩的主要有效成分进行了

含量测定,结果表明, 该方法稳定可靠, 可作为控制

和衡量其质量标准的依据。

在选择流速的时候, 比较了1. 0 mL!min-1和0. 8

mL!min- 1
。流速为1. 0 mL!min- 1

时,柱压较高。为

了保护柱子,故选择0. 8 mL!min- 1作为流速。

供试品的 pH 对黄芩苷含量的测定影响较大,

而 pH 值在7. 5~ 7 . 7之间时,不仅含量测定较高,而

且稳定性好。
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