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2� 讨论

皂角菌在民间应用历史悠久,  本草纲目 !中载

有其药用价值。皂角菌是特指寄生在皂角树上的菌

类,同其他的树舌不同。因此, 有必要将两者区分开

来,以提高临床用药的准确性和安全性。
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摘要: 目的 � 采用 HPLC法测定青娥丸中补骨脂的含量。方法 � 色谱柱为钻石 C18柱 ( 200 mm ∀ 4. 6 mm, 5 �m )。流动相为甲

醇 -水 ( 55� 45); 流速 1. 0 m l�m in- 1;检测波长 246 nm;柱温为室温。结果 � 补骨脂素的线性范围是 0. 1004~ 1. 5060�g ( r=

0. 9998)。平均加样回收率为 97. 8% , RSD = 1. 92% ( n = 6)。异补骨脂素的线性范围是 0. 0830~ 1. 2450�g( r= 0. 9993)。平

均加样回收率为 98. 5% , RSD = 1. 60% ( n= 6)。结论 � 所建方法可用于测定青娥丸中的补骨脂。
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� � 青娥丸是由杜仲、补骨脂、黑桃仁、大蒜四味药

加工制成的丸剂
[ 1]
, 具有补肾强腰的功效, 常用于

肾虚腰痛、起坐不利、膝软乏力。收载于  中国药

典 !2005年版中, 原标准中只有性状、鉴别、检查项

目而无定量检测指标, 现采用 HPLC测定方中补骨

脂的特征成份补骨脂素、异补骨脂素的含量
[ 2]
。

1� 实验部分

1. 1� 仪器与试药

2695高效液相色谱仪系统 (美国W aters)。青

娥丸 (水蜜丸, 成都中医药大学附属医院 ); 补骨脂

素、异补骨脂素对照品 (中国药品生物制品检定所,

批号: 110715- 200212、110738- 200309) ;甲醇为色

谱纯; 其余试剂为分析纯。

1. 2� 方法与结果

1. 2. 1� 色谱条件 � 色谱柱为钻石 C18 ( 250 mm ∀

4�6mm, 5 �m )。流动相为甲醇 - 水 ( 55� 45); 流

速 1. 0m l�m in
- 1
;检测波长 246 nm; 柱温为室温。

1. 2. 2� 溶液的制备 � 分别精密称取 5. 02、4. 15 mg

补骨脂素和异补骨脂素对照品,精密称定,用甲醇定

容至 10m l量瓶中,摇匀, 再精密吸取 1m ,l置 10m l

量瓶中,甲醇定容,摇匀得对照品溶液 (含补骨脂素

50. 2 �g�m l
- 1
、异补骨脂素 41. 5 �g�m l

- 1
)。取 10 g

水蜜丸样品, 研细, 精密称取 0. 2 g, 置 250 m l锥形

瓶中,加甲醇 25m ,l精密称定重量,加热回流 2 h,取

出, 放冷,加甲醇补足减失的重量,摇匀,过滤, 续滤

液即为供试品溶液。取缺补骨脂的阴性样品 0. 2 g,

同法制成阴性样品溶液。

1. 2. 3� 系统适用性试验及专属性考察 � 分别取对
照品溶液、供试品溶液及阴性对照品溶液各 10 � ,l

进样,记录色谱图。理论板数按补骨脂素峰计,应不

低于 3 ∀ 103, 补骨脂素峰与异补骨脂素峰达到基线

分离, R > 1. 5,阴性对照品溶液在补骨脂素、异补骨

脂素相应位置上无吸收 (图 1)。

图 1� 对照品 ( A )、供试品 ( B)和阴性对照品 ( C )溶液的色谱图

1. 2. 4� 标准曲线的制备 � 精密吸取 2、5、10、15、

20、30 � l补骨脂素、异补骨脂素对照品溶液, 按

# 1�2�1∃项色谱条件测定。以进样量 ( �g )为横坐

标, 峰面积为纵坐标, 绘制标准曲线, 得回归方程:

Y补骨脂素 = 3. 56 ∀ 10
6
X + 6�51 ∀ 10

3
( r= 0. 9996 );

Y异补骨脂素 = 3. 88 ∀ 106X + 893 ( r = 0. 9997 )。补骨脂
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素 0. 1004 ~ 1. 5060 �g, 异补骨脂素 0. 0830 ~

1�2450 �g与峰面积积分呈良好的线性关系。
1. 2. 5� 稳定性实验 � 吸取同一份供试品溶液 10

� ,l每隔 2 h进样测定 1次,考查 6次,补骨脂素、异

补骨脂素峰面积的 RSD分别为 0. 6%、1. 4%。

1. 2. 6� 重复性试验 � 取同一批样品, 平行试验 6

次,每份吸取 10 �l供试液, 进样测定。补骨脂素、

异补骨脂素含量总和平均为 20. 262mg� g
- 1
, RSD =

1. 4% ,表明有较好的重复性。

1. 2. 7� 加样回收试验 � 精密称取已知含量 ( 20. 262

mg� g- 1
)的样品 6份,分别加入 1. 0、2. 0、3. 0 m l对

照品溶液, 按 # 1�2�2∃项处理后, 进样测定, 补骨脂

素回收率为 97. 8%、RSD = 1. 92% ;异补骨脂素回收

率为 98. 5%、RSD = 1. 60%。

1. 2. 8� 样品的测定 � 取 6批样品, 分别按 # 1. 2. 2∃

# 1�2�1∃项处理测定, 进样 10 �;l按外标峰面积法

计算补骨脂素和异补骨脂素的总含量,结果 6批样

品的总含量分别为 20. 021、18. 153、19. 587、19�368、
20�076、17. 938mg� g- 1

( n = 2)。

2� 讨论

补骨脂是青娥丸方中的主药,补骨脂具有温肾

助阳、纳气、止泻的功能。  中国药典!2005年版青

娥丸项下无含量测定, 所以我们采用 HPLC法测定

了青娥丸中补骨脂素和异补骨脂素的含量, 方法简

便、快速、准确,可控制青娥丸的质量。
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注射用硫普罗宁的制备与含量测定
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摘要: 目的 � 制备注射用硫普罗宁, 并测定其含量。方法 � 结合制剂的外观和稳定性, 筛选冻干支持剂的种类。并用 H PLC

法测定主药的含量及有关物质。结果 � 选用 5% 右旋糖酐作冻干支持剂。含量测定的平均回收率为 99. 75% , RSD =

0� 85% ( n = 9)。结果降解产物与主峰分离良好。结论 � 该制备工艺合理,质量控制方法简便、可行。

关键词: 注射用硫普罗宁; 高效液相色谱法; 质量标准研究
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� � 硫普罗宁为新型的含巯基甘氨酸衍生物, 临床

上主要用于治疗急、慢性肝炎、肝硬化及药物引起的

肝损伤,并可作为化疗、放疗的保护剂及重金属解毒

剂,也可用于胱氨酸结石症、汞中毒等多种疾病的治

疗
[ 1]
。为了临床应用的需要,对注射用硫普罗宁的

处方工艺及质量控制方法进行了研究。

1� 实验部分

1. 1� 仪器与试剂

pHS23C型酸度计 (上海第二分析仪器厂 ) ;

SNL216V型冷冻干燥机 (美国 Savant) ; LC - 10A

型高效液相色谱仪 (日本岛津 )。硫普罗宁 (常州亚

邦制药有限公司 ) ; 右旋糖酐 (中桑许昌制药有限公

司 ) ;乙腈为色谱纯;其余试剂为分析纯。

1. 2� 处方与工艺的研究
1. 2. 1� 制备工艺 � 取处方量的硫普罗宁, 加 200 m l

注射用水溶解;另取处方量的冻干支持剂,加 500m l

注射用水加热溶解, 加入 1%针用活性炭, 煮沸 30

m in, 过滤; 合并上述两溶液, 补足体积, 加入 0�3%
的针用活性炭, 60% 吸附 30m in, 过滤除炭; 用 0. 22

�m微孔滤膜过滤; 检测, 灌装, 冷冻干燥, 轧盖, 包

装, 即得。

1. 2. 2� 冻干支持剂的选择 � 为了解决产品外形不

饱满或萎缩成团粒的问题, 一般冻干粉针可适当添

加右旋糖酐 40、甘露醇、氯化钠、葡萄糖等填充剂。

按照以下处方,分别考察 4种冻干保护剂对粉针的

外观性状和复溶情况。处方: 100 g硫普罗宁、50 g

冻干支持剂、1 L注射用水,制成一千支 (表 1)。

表 1� 冻干支持剂的选择

冻干支持剂 外观性状 复溶情况

右旋糖酐 40 成型好,疏松块状物 3 m in内溶解

甘露醇 成型好,疏松块状物 5 m in内溶解

氯化钠 成型不好,用力振荡易碎 3 m in内溶解

葡萄糖 成型好,块状物较硬 8 m in内溶解


