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摘要 目的
:

建立可撞的痹得治片含量浏定标准
。

方法
:

采用正相 高效液相法浏定痹得治片

中士的宁的含蚤
,

以硅胶为填料
,

正 己烷一二氛甲坑一无水甲醉一三 ‘胺 (4 7
.

5
:

47
.

5 : 5 : 0
.

1) 为

流动相
,

检刻波长 2 5 4n m
。

结果
:

该方法能理怒地分 离疥得治片中士的宁
,

士的宁平均回 收率为

98
·

70 %
,

精密度 (R S D )为 0
.

75 % (n 一 5 )
。

结论
:

所建立的含量测定标准可行
、

可控
,

测定结果准

确
,

能有效地反映痹得治片的内在质量
。

关键词 痹得治片
;
含黄浏定

; 正相 高效液相法 ; 士的宁

痹得治片为中药三类新药
,

具温经散寒
、

益气补

血
、

活血通络之功效
,

用于治疗寒湿阻络型痹症
,

类

风湿性关节 炎
,

强直性脊柱炎等引起的肢体关节肿

痛
,

僵硬变形
,

肌肉瘦削等症
。

为有效地控制其质量
,

我们选用了其处方中毒药马钱子粉中活性成分士的

宁作为其质控指标成分
,

采用了 O P一H PL C 法测定

其含量
,

制定了理想的含量测定方法
。

一
、

仪器
、

试剂与试样

岛津 LC一IO A T 液相色谱议
,

S PD一 loA 紫外

检测器
,

C一 R 6A 数据处理器
。

ZQ一25 0 超声波处理

器 (张家港市超声波仪器厂 )
。

士的宁对照 品由中国药品生物制品检定所提

供
。

痹得治片 10 批样品由盐城生化制药厂提供
。

正

己烷
、

二氯 甲烷
、

三乙胺均为分析纯
,

由南京化工厂

生产
,

无水甲醇为进 口色谱纯
。

二
、

色谱条件

色谱柱
:
L ie h r o s o r d 5 1(4

.

6 m m x 1 5 o m m
,

5拌)
、

s p h e r is o r b 5 1(4
.

6 m m x z so m m
,

5拜) (大连依利特科

学仪器有 限公司 出品)
,

流动相
:

正 己烷一二氯甲烷

一无水甲醇一三 乙胺 (4 7
.

5
: 4 7

.

5
: 5 : 0

.

1 )
,

检测

波长 2 5 4 n m
,

流速 1
.

lm l/ m in
,

室温
。

三
、

方法与结果

(一 )对照品溶液制备

取士的宁对照品适量
,

精密称定
,

加氯仿溶解并

制成每 lm l含 0
.

im g 的溶液
,

摇匀
,

即得
。

(二 )供试品溶液制备

取本品 10 片
,

除去糖衣
,

研细
,

取粉末 (过 4 号

筛 )lg
,

精 密称定
,

加入浓氨试 液约 1
.

sm l
,

充分湿

润
,

密塞
,

放置 2 分钟
,

精密加入氯仿 20 m l
,

称重
,

超

声处理 4 5 分钟 (功率 3 5 ow
,

频率 3 5K H z )
,

取出
,

称

重
,

用氯仿补足减失重量
,

摇匀
,

迅速抽滤
,

滤液无水

硫酸钠脱水
,

取适量
,

微孔滤膜(0
.

4 5样m )滤过
,

滤液

作为供试品溶液
。

(三 )检测波长选择

取对照品溶液适量
,

进行光谱扫 描
,

结果 见图

1
。

士的宁分别在 2 1 4n m 和 2 54n m 处有最大吸收和

次 吸收
,

由于低波长测定 易有杂质干扰
,

故选 择

2 5 4n m 为测定波长
。
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.
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圈 1 士的宁光谱图

,

为南京中医药大学中药学院 ” 届实习生
.

(四 )线性关系试验

取士的宁对照品适量
,

精密称定
,

加氯仿制成每

lm l含 0
·

Zm g 的溶液
,

分别精密吸取 2
.

5
、

5
·

o
、

1 0
、

巧
、

2 0川注入液相色谱仪
,

测定
。

以峰面积为纵坐
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标
,

进样量 (拼g )为横坐标
,

绘制标准曲线
,

结果回归

方程为
:
Y = 9 8 7 3 1X + 3 8 5 2

, r ~ 0
.

9 9 9 8 (n ~ 5 )
,

线性

范围 0
.

4 9 7 ~ 3
.

9 7 6”g
。

(五 )精密度试验

取对照品溶液 (浓度为 0
.

1 2连2 5 m g
·

m l
一
1 )

,

连

续 5 次进样
,

测定峰面积
,

结果 R SD 为 0
.

2 2 % (n 一

5 )
。

(六 )稳定性试验

取样品 (批号 9 8 0 4 03 )
,

照供试品溶液制备法制

备
,

进样 20 川
,

每隔一定时间测定一次
,

结果士的宁

在 2 4 小时 I勺稳定
,

R S D 为 2
.

3 % (n 一 6 )
。

(七 )重现性试验

取 样品 (批号 98 0 4 0 4 )5 份
,

照供试 品溶液制备

法制备
,

依法测定
,

结果 R sD 为 1
.

43 % (n 一 5 )
。

(八 )回收率试验

取已知含量样品 (9 8 0 40 5 样品含量为 1
·

1 5 m g /

g ) 0
.

59
,

精密称定
,

分别精密加入浓度为 2
.

5 91 m g /

tn l的对照品溶液 0
.

8
、

1
.

0
、

1
.

2
、

1
.

4
、

1
.

6tn l
,

挥干氯

仿
,

照供试 品溶液制备法制备
,

依法测定
,

结果平均

回收率为 9 8
.

7 0 纬
,

R S D 为 0
.

7 5 %
。

(九 )阴性试验

取不含马钱子粉的阴性品 lg
,

照供试品溶液制

备法制备
,

测定
,

结果如图 2 ,

阴性品中不出现士的

宁峰
。

士的宁对照品 痹得治片 痹得治片阴性品

图 2 痹得治片阴性试验对照图

(十 )样品测定

分别精密吸取对照品溶液和供试 品溶液 20 川
,

注入液相色谱仪
,

测定
,

计算
,

结果见下表
:

样品测定结果 (n 一 2 )

批号

平均含量(m g / g )

批号

平均含量 (m g / g )

9 8 0 4 0 3 9 8 0 4 0 4 9 8 0 4 0 5 9 8 0 5 1 5 9 8 0 5 1 6 总平均

2 2 0 2 1 7 3 6 1 1 5 3 5 6 1 3 8 7 7 9 2

9 8 0 5 1 7 9 8 0 1 2 4 9 9 0 2 2 5 9 9 0 2 2 6 9 9 0 2 2 7 1
.

4 8 4 8

1
.

7 4 2 2 l
、

2 6 9 2 1
.

3 0 0 5 1
.

5 0 7 0 2
.

0 8 9 3

含量指标订为 1
.

。~ 1
.

sm g / g
。

四
、

讨 论

1
.

高效液相 色谱法 用于测定士的宁的含量 已

屡 见报到
,

多采 用反相法
〔‘〕

、

〔2〕,

但士的宁峰峰形 多

不对称
、

展宽
,

且加大流动相碱性仍不能完全解决这

些 问题
,

因而采用反相法制定痹得治片的含量测定

方法不够理想
。

采用正相法则能圆满解决上述间题
,

所选流动

相能理想地分离士的宁
,

且分析时间短
、

重复性好
。

2
.

流动相曾采用正 己烷一二氯 甲烷一无水 甲

醇一三 乙胺 (4 7
.

5 : 4 7
.

5 :
5

: 0
.

5 )〔
3〕 ,

分离理想
,

为

降低流动相碱性
,

将三乙胺比例调整为 。
.

1
,

结果同

样能达到理想分离效果
。

3
.

实验中所用流动相呈碱性
,

每次实验结束时

应用极性较大的溶剂 (如异丙醇 )冲洗柱子
,

以免碱

积留在硅胶柱中而致使下次实验 中士的宁的保 留时

间有较大的变化或影响分离
。

4
,

根据氯仿体积与超声时间正交实验结果
,

样

品前处理采用加氯仿 20 m l超 声 45 m in 的方 法提

取
,

这与 95 年版药典方法 (马钱子项下 )一致 〔叼 。

5
.

采用本法测定痹得治 片原料马钱子粉 (生粉

投料 )含量
,

将此数据与成品含量数据按处方比例折

算
,

其转移率接近 100 %
。
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关于严格执行国家药品标准生产

普乐安(片
、

胶囊 )的通知

国药管市〔2 0 0 0〕24 3 号

各省
、

自治 区
、

直辖市药品监督管理 局或卫 生厅

(局)
、

医药管理部门
,

解放军总后卫生部
,

武警总部

卫生部
,

中国药品生物制品检定所
:

普乐安 (片
、

胶囊
,

原
“

前列康片
、

胶囊
”
)是收载

于《中华人 民共和 国卫生部药品标准 (中药成方制

剂 )》的中成药品种
,

该品种的国家药品标准 已于

1 9 9 8 年 5 月 1 日起正 式执行
。

但 目前有一些企业仍

在按原地方标准违规生产该药品
,

并继续以
“

前列康

(片
、

胶囊 )
”

冠名
,

严重扰乱 了药品市场的正 常秩序
,

咀碍 了国家药品标准的推行
。

为进 一步规范市场行为
,

维护国家药品标准的

统一性和严肃性
,

特作如下通知
:

一
、

普 乐安(片
、

胶囊 )部颁标准为法定的国家药

品标准
,

自 1 9 9 8 年 5 月 1 日起凡涉及该药品的地方

标准以及 同名异方
、

同方异名的地方标准已同时庚

止
,

各生产企业应一律严格按部颁标准执行
。

请各省

(区
、

市)药品监督管理部门认真清理辖区内有关生

产企业的相 关品种
,

监督企 业严格执行 已颁布的国

家药品标准
。

二
、

目前已经生产的
“

前列康 (片
、

胶囊 )
”

可销售

使用至 2 0 0 0 年 12 月 3 1 日
,

2 0 0 1 年 1 月 l 日起停止

流通
,

禁止销售
。

严禁以任何方式在普乐安 (片
、

胶

囊 )包装上标识
“

前列康
”

的药品名称
。

2 0 01 年 1 月

1 日后在流通使用 中再发现与国家药品标准不符 的

普乐安(片
、

胶囊)或仍以
“

前列康 (片
、

胶囊 )
”

冠名 的

药品
,

一律按《药品管理法》的有关规定进行查处
。

三
、

各地要进 一步加 强对 国家药品标准执行情

况的监督管理
,

切实落实
“

关于全国中成药品种整顿

情况的通报 ,’( 卫药字〔9的第 1 号)中各项要求
,

对中

成药已实行国家药品标准的品种
,

一律撤销地方标

准
,

违规审批或拒不执行国家标准的
,

将依法追究拓

关人员的责任
。

国家药品监督管理局

2 0 0 0 年 6 月 13 日

(上接 3 劝页 )宁和马钱子碱的含量
.
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.
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.

中国中药杂志
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.
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〔3〕徐丽华
,

鲁 静
.
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M e tho d
:

U s e d O P一H P LC m e t h o d t o d e te r m in e t he e o n te n t o f s t r ye h n in e in B id e z h i

T a b le t s
.

, s e le e te d a e o lu m n o f s ili e a g e l
, n 一 h e x a n e 一 d i e h lo r o m e t h a n e 一 d e h y d r a t e d m e th a n o l一 t r i e th y -

la m in e ( 4 7
.

5 ‘ 4 7
.

5
,

5
, 0

.

1 ) a s t he m o b ile Ph a s e , a n d t h e d e te e tio n w a v e le n g th w a s 2 5 4 n m
.

R e s u lt :

T his m e t ho d e a n s e p e r a t e s t r y e hn in e p e r fe e t ly
, t he a v e r a g e : e e o v e r y o f s tr y e h n in e w a s 1 0 1

.

6 % a n d R S D

w a s 2
.

6 % ( n = 5 )
·

C o n e ,u s io n :
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-
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.
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