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附马风湿片中士的宁碱和马钱子碱的含里测定

黄 驰 王旭敏
`

朱蓉贞

(江苏省药品检验所
,

南京 21 00 08 ; ’ 生药学教研室 )

摘 要 采用双波长薄层扫描法测定附马风湿片中士的宁碱和马钱子碱的含量
。

士的宁碱和

马钱子碱的最大吸收波长分别是为 2 60
n m 和 3叫

n
m

,

参比波长均为 3 5 0
n m

。

本法使两组分在同一

薄层板上完成定量分析
。

操作简便
,

结果满意
,

为有效控制产品质量提供了依据
。

关镶词 附马风湿片 , 士的宁碱 ; 马钱子碱
;
双波长薄层扫描法

附马风湿片是一种新药
,

由附子
、

马钱子

等 20 多味中药组成
,

对风湿和类风湿具很好

的疗效
。

方中的马钱子是主药
,

同时又是剧毒

药
,

为了使其充分发挥药效而又不致中毒
,

我

们对其中的士的宁碱和马钱子碱进行了定量

控制
。

有关该两成分的含量测定研究报道甚

多
,

但在同一薄层板上完成该两组分的定量

尚未见报道
。

我们利用双波长薄层扫描法对

该两成分进行了含量测定研究
。

研究表明
:

士

的宁碱和马钱子碱的最大吸 收波长分别为

2 6 0 n m 和 3 0 4 n m
,

参比波 长均为 3 5 0 n m ; 展

开后
,

两个组分均在 3 h 内稳定
;
线性范围分

别为 1
.

0 0 2~ 5
.

0 1 协g 和 0
.

5 2 5一 2
.

6 2 5 拼g ;标

准 曲线 的相 关 系 数
,
分 别场 0

.

9 9 91 和

0
.

9 9 9 7 ; 回 收率分别 为 9 7
.

7 3% ( : == 4 ) 和

10 0
.

7 2% (。 ~ 5 ) ;
精密度分别为 4

.

4 6% (
: 二

6 )和 0
·

7 1% ( : 一 6 )
。

对 5个批号的附马风湿

片进行了该两组分的含量测定
。

本法快速
、

简

便
、

结果准确
、

无干扰
。

实验部分

1
.

1 仅器与试药

CS
一
9 30 薄层扫描仪 ( 日本岛津公司 ) ; 士

的宁碱和马钱子碱对照品均由中国药品生物

制品检定所提供
,

附马风湿片 (5 批 ) 由江苏

某药厂生产 .硅胶 G F 2 5.

为青岛海洋化工厂生

产 ;所有试剂均为分析纯
。

1
.

2 ..1 定条件的选择

1
.

2
.

1 试样的提取 按文献方法 l[,
, 」将样品

置碘量瓶中
,

加氨水湿润
,

精密加入氯 仿
,

密

塞
,

摇匀
,

精密称定
,

超声处理 1{) m in
,

再种

重
,

用氯仿补足损失的重量
,

振摇
,

滤过
,

精密

量取一定量的滤液
,

置分液漏斗中
.

以一定浓

度的硫酸液提取 4 次
,

合并提取 i夜
.

用氨水调

至弱碱性
,

再加氯仿提取 4 次
,

合并提取液
.

置水浴浓缩至干
,

残渣加氯仿定容至一定体

积
,

作为供试品溶液
。

结果表明
,

所选择的提

取方法效果良好
。

1
.

2
.

2 展开系统的选择 根据士的宁减和

马钱子碱的性质和文献报道
,

试验了以下四

种展开系统
: 1

.

甲苯
一

丙酮
一

乙 醇
一

浓氨试液 (难

:
5

:
0

.

6 :
0

.

4 ) [2〕 , 2
.

正 已烷
一

醋酸乙酩
一

乙

醉 ( 6
.

3 : 3
.

6 : l )
,

氨气饱和
; 3

.

甲苯
一

丙酮
-

乙醉
一

浓氨水 ( 8
: 6 :

0
.

5 : 2 )的上层液 [ , 〕 ; ,
.

苯
一

醋酸乙醋 ( 1
:

2) 阁
。

结果 以甲苯
一

丙酮
一

乙

醉
一

浓氨水 (8
,
6

:
0

.

5
:

2) 的上层液为展开

剂
,

其分离效果最佳
,

马钱 子碱的 R ,

值为

0
.

26
,

士的宁碱的 R ,

值为 0
.

4 3
.

而且在此两

斑点的前后无其它斑点于扰
,

为在同
一

薄层

板上测定二个成分的含量奠定了基础
。

层析

色谱图见图 1
。

L .2 3 最大吸收波长的选择 利用薄层扫

收稿 日期 19 9 3
一
0 5

一
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描仪分别对士的宁碱
、

马钱子碱及与此两斑

点相对应的样品斑点进行光谱吸收扫描
,

士

的宁碱及与此相对应的样品斑点的最大吸收

波长均为 260
n m ;
马钱子碱及与此相对应的

样品斑点的最大吸收波长均为 3 04 n m ;两组

分的参比波长均为 350
n m

,

各组分与相对应

的样品斑点的光谱吸收曲线完全一致
。

二二
F场 1

.

T】丈 : e
br

o m a t训狱 . 叮.
of F u . 旧 f e n甲 hj

aT bl e t

1
.

S tt v e h n宜n e 一 2
.

B r u d 们 . r
3

。

5抽m lD e r
4

.

C冶n t r o l

1
.

2
.

峨 称 定性 考察 两个成分经点样
,

展

开
,

取出
,

晾干后立即进行色谱测定
,

记录各

峰面积的积分值
,

以后每隔一定时间测定一

次
,

观察积分值的变化趋势
,

在测至 3 h 时
,

峰面积的积分值仍基本保持不变
,

表明两组

分展开后保持稳定
。

1
.

2
.

5 薄层扫描参数的选择 采用双波长

反射法锯齿扫描
,

狭缝 1
.

2 X I
·

Zm m
,

sx ~ 3,

士的宁碱 入、 = 2 6 0 n m
, 入: = 3 5 0 n m ;

马钱子碱

入1
二 3 0弓n m

, 、 2
二 3 5 o n m

。

外标二点法程序 自动

计算含量
。

1
.

2
.

6 标准曲线 的绘 制 精密称取 1 05 ℃

干操至恒重的士的宁孩对照品 10
·

02 mg
,

马

钱子孩对照 品 5
.

25 m g ,

置同一 10 ml 量瓶

中
,

加氛仿适 t 溶解并稀释至刻度
,

分别吸取

上述对照品溶液 0
.

0
、

1
.

0
、

2
.

0
、

3
.

0
、

4
.

0 和

5
.

0 泌
,

点于同一硅胶 G F sZ ;

薄层板上
,

以 甲苯

一

丙酮
一

乙醉
一

氮水 (8
,
6

,
0

.

5
:

2) 的上层液

为展开剂
,

展开
,

取出
,

晾干
,

置紫外光灯 ( 2 5 4

n m )下定位
,

分别测出各点的峰面积积分值
,

以浓度为横坐标
,

峰面积积分值为纵坐标
,

绘

制出各自的标准曲线
,

经 回归得士的宁碱的

回归方程为 A ~ 64 7
.

46 + 9 1 7 7
.

9 7c
,

相关系

数
, = 0

.

9 9 9 1
,

线性范围为 1
.

0 0 2~ 5
.

0 1 0 5 ;

马 钱 子 碱 的 回 归 方 程 为 A = 1
.

34 +

1 0 8 0 3
.

2 4 c
,

相关系数
, = 0

.

9 9 9 7
,

线性范围

为 0
.

5 2 5~ 2
.

6 2 5 林s
。

1
.

3 样品士的宁城和马钱子城的含全浏定

L .3 1 供试品溶液的制备和浏定 取本品

巧 片
,

研碎
,

混合均匀
,

精密称取 4 9 ,

置 100

m l 碘量瓶中
,

加氨水 0
.

3 ml 使湿润
,

精密加

入抓仿 25 ml
,

密塞
,

摇匀
,

精密称定
,

超声处

理 40 m in
,

再称重
,

用抓仿补足损失的重量
,

充分振摇
,

滤过
,

精密量取滤液 10 ml
,

置分液

漏斗中
,

以 0
.

5 m ol / L 硫酸液提取 4 次
,

依次

是 1 5
、

15
、

1 0
、

10 m l ,

合并提取液
,

用氨水调至

弱碱性
,

再以抓仿提取 4 次
,

依次是 15
、

15
、

1 0
、

10 m l
,

合并提取液
,

置水浴浓缩 至干
,

残

渣加氛仿溶解并定容至 l ml
,

作为供试品溶

液
。

吸取供试品溶液 l 川
,

对照品溶液 2 川 和

峨时
,

分别点于同一硅胶 G F sZ ;

薄层板上
,

以甲

苯
一

丙酮
一

乙醉
一

浓氨水 (8
:

6
:

0
.

5
:

2) 的上

层液为展开剂
,

展开
,

取出
,

晾干
,

置 cs
一
930

薄层扫描仪上进行色谱测定
.

外标二点法程

序 自动计算 出供试 品中该二 组分 的重 t

(昭 )
,

按下式算出样品中的含量
。

5 批样品测

定结果见表 1
。

士的宁碱% (ms s)/ 止黔
x l 。。、

马钱子 . % (mg s)/ 止等` x l 。。%

C 为薄层板上测得的量 印g)
,

w 为样品

取样量 (助

1
.

3
.

2 回收率浏定 在同一样品中加入已

知量的对照品
,

如法测定
,

士的宁碱的回收率

为 9 7
.

7 3%
,
马钱子碱的回收率为 100

.

72 %
。

结果见表 2
。
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3 精密度的考察 同一样品如法测定

6 次
,

得士的宁碱的精密度为 4
.

46 % ;马钱子

的精密度为 .0 71 %
。

结果见表 3
。

几 b 3
.

A cc u r a e y t es t

oC
m 叫

.

N o
.

C o n t
. , “ g ^ v o r a s e , 协S VC

,

%

卜.2.3.4.5.6卜.2.3毛.5.6tS
r y e h n i n e

2
.

0 6 7 4
.

46

1
.

9 0 6

2
.

0 5 5

2 0 5 1

2
。

14 4

2
。

16 8

2
.

0 7 8

2
.

3 7 4

2
。

39 1

2
。

38 3

2
.

38 1

2
。

4 12

2
.

4 15

6 0%
,

马钱子碱约 占 39 % ~ 朽 %
,

这与文献

报道 [’] 较一致
。

2
.

2 从表 l 可知
,

不同批号样品的含量高低

相差达 1 倍左右
,

这是因为不同批次或不同

产地的马钱子原药材中的含量不尽一致
,

高

低也相差近一倍左右
,

《中国药典 》 1 9 9 0 年版

一部规定马钱子中士的宁碱的含量幅度也相

差近 l 倍
。

因此本品的含量相差幅度较大是

正常现象
。

2
.

3 对西药来说
,

含量测定按惯例是对标示

量而言的
,

但中成药的含量测定就无法做到

这一点
,

因为其原料中某一成分的含量随产

地
、

采收季节
、

加工方法
、

贮藏等一系列因素

的不 同而不同
,

甚至影响很大
,

所以《中国药

典 》 1 9 9 0 年版一部中有关成药的含量测定均

不是对标示量而言
,

而是用样品重 t 直接计

算出
.

百分含量
,

最后规定一个低限即可
。

由

于本品中的马钱子既是有效成分又是有毒成

分
,

必须控制在一定的幅度内
。

根据药典规定

马钱子中士的宁碱的含量幅度
,

再结合本品

5 个批号的累积数据和本方中马钱子的量
,

我们 认 为
,

士 的 宁 碱 控 制 在 90
.

0% ~

1 8 5
.

0写 (mg / g )
,

马钱子碱控制在 60
.

0肠~

1 3 0
.

0% ( m g / g )为宜
。

2
.

3 9 3 0
.

7 1
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香附
、

川苟
、

赤芍与黄蔑
、

归尾配伍的血液流变学实验研究

薛建欣 导师
:

蒋 莹 严永清

(中药研究所
,

中药药理与理论研究室 )

作者在对补气药黄蔑
、

补血养血药当归及其配伍进行血液流变学研究的基础上
,

配伍理气药香附
、

活血药

) !!芍
、

赤芍
,

对正常及
“

血疾
”
动物模型进行血液流变学实验研究

,

比较理气
、

活血
、

补气
、

补血药配伍作用的异

同
,

并对其作用机理进行初步探讨
,

从而在血液流变学研究方面对气血理论
、 “

血寮
”

理论及理气
、

活血
、

补气
、

补血药物配伍作用的性质提供较多的论据
。

依据中医内伤忧怒及外感寒邪可致
“

血疾
”

的理论
,

用肾上腺素加冰水刺激的方法建立动物
“

血疾
”

实验模

型
,

其血掖流变性表现为增粘
、

增浓
、

增聚等特点
。

给予各种药物后
,

上述指标有明显改善
,

其中尤以全方组作

用最强
,

可使全血粘度降低至接近正常对照组水平 (与对照组比较 p> 0
.

05)
,

其降低
“

血弃
”

大鼠全血粘度的作

用是通过减少红细饱的生成
、

降低血浆枯度和提高红细胞的分散性来实现的
.

在正常大鼠中亦观察到
,

香附
、

) 11芍
、

赤芍具有一定程度的改善血液流变性的作用
,

配伍后作用增强
,

全方组能降低被黄茂
、

归尾增加的全血

粘度 (与基本方比较 p < 0
.

05)
、

血浆粘度
、

缩短红细胞电泳时间
、

提高电泳率
。

以上结果表明
,

在改善血液流变

性的作用方面
,

香附与川芍
、

赤芍配伍具有明显的协同效应
,

香附增强了川芍
、

赤芍的活血化安效应
,

这为中医

关于
“
气行则血行

,

气滞则血癣
”
之说提供了实验依据

。

`

药物对大鼠血小板琅集及体外血栓形成的实验表明
:

给大鼠造成
“

血癣
”
模型后

,

血小板聚集性增强
,

体外

血栓形成的长度
、

湿重
、

干重增加
。

给药后
,

所有给药组均明显抑制 A D P
、

凝血醉诱导的正常及
“

血癣
”

大鼠血小

板琅集性
,

以及
“
血殡

即

大鼠体外血栓的形成
。

采用放射免疫法对大眼血浆中 T x 肠 及脚主动脉壁 6
-
k e t介 GP 巩

.

含 t 侧定结果表明
,

黄蔑
、

归尾有升商血

浆 T x 巧含 t 的趋势
,

配伍香附
、

川夸
、

赤芍后
,

血浆 T x卫 ,

含 t 明显降低
,

其中以全方组作用最强
.

所有给药组

均显著增加大鼠脚主动脉壁 6
-
ke权卜GP IF

.

的生成
.

此结果提示
,

香附
、

川茸
、

赤芍抑制血小板聚集作用可能与其

降低血浆 T x 残 含 t
、

增加主动脉壁 -6 k

-eot oP IF
。

的生成
,

调节 T x A : 一

GP I , 平衡系统有关
。

用荧光光度法对大眼血小板中 5
一

HT 含 t 及释放率的侧定结果表明
,

香附
、

川苟
、

赤芍均能明显降低血小

板中 s价 含 t
,

抑制 5
一

盯 释放反应
,

可能这也是其抗血小板来集作用机理之一 实验还证实
,

用现代科学方

法研究中药药理作用时
,

应用适当的病理棋型是十分重要的
.

中医气血学说
、

血安与活血化癣理论有着极其丰

富的内容
,

还有待今后深入研究
。

(全文待发衣 )


