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摘要:为了制定龙血素 B标准品的质量标准 ,按照中国药典 2005年版的有关规定 ,分析龙血素 B标准品的各

项指标 ,研究并制定龙血素 B标准品的质量标准。 结果均符合中药化学标准品的技术要求 ,制定了龙血素 B

标准品的技术标准 ( DB45 /T548-2008) ,用于龙血素 B标准品的质量控制。
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Abstract: According to the Chinese Pharmacopoeia 2005 version, the indexes of Lourei rin B

Standard Material w ere analy zed. The results show ed that the material meets the technical

requirements of chemical standard materials of Chinese herbal medicines. On this basis,

researches and developments of Loureirin B Standard Material were proceed, and the Quali ty

Standard w as established to control it s quali ty.
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　　龙血素 B( lourei rin B)为查耳酮类化合物 ,化学

名 4 '-羟基 -2、 4、 6-三 甲氧基 双氢查耳 酮 ( 4 '-

hydroxy-2, 4, 6-trimethoxy-dihydrochalcones) ,分子

式: C18H20O5 ,分子量: 316. 35,化学结构如图 1。

图 1　龙血素 B的化学结构式

Fig. 1　 Chemica l st ructure of lour eirin B

　　龙血素 B是龙血竭及制剂的国家药品标准中

规定作为指标性成分的标准对照物质 [ 1, 2] ,用以控制

和评价药品质量。龙血竭为广西特色中药材 ,具有活

血化瘀、定痛止血、敛疮生肌等功效 ,用于跌打损伤、

瘀血作痛、妇女气血凝滞、外伤出血、脓疮久不收口

等症
[1 ]
,其主要成分含龙血素 B( loureirin B)

[3, 4 ]
。有

关龙血素 B标准品的质量标准未见文献报道 ,我们

在龙血素 B化学对照品研究基础上
[5 ] ,研究并制定

龙血素 B标准品的质量标准 ,用于龙血素 B标准品

的质量控制。

1　实验部分

1. 1　性状

　　无色针状结晶或白色结晶性粉末 ,无臭 ,无异

味。 易溶于甲醇、乙醇、氯仿 ,难溶于水。熔点 (中华

人民共和国药典 2005年版二部附录Ⅵ C) 136～
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138℃。

1. 2　鉴别

1. 2. 1　化学鉴别　取本品约 2mg置试管中 ,加饱

和硼酸的丙酮溶液 1ml和 10%枸橼酸丙酮溶液 1ml

使之溶解 ,摇匀 ,置水浴上蒸干 ,残渣置紫外光灯下

检视 ,显较强的荧光。

1. 2. 2　薄层色谱法　取本品约 2mg ,加甲醇 1ml使

溶解 ,作为供试品溶液。另取龙血素 B标准对照品 ,

加甲醇制成每 1ml含 2mg的溶液 ,作为对照品溶

液。按照薄层色谱法 (中华人民共和国药典 2005年

版一部附录Ⅵ B)试验 ,吸取上述两种溶液各 5～

10μl,分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的

硅胶 H薄层板上 ,以醋酸乙酯—石油醚 ( 60～ 90℃ )

( 3. 5∶ 6. 5)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,置碘蒸气中

熏至斑点显色清晰 ,供试品色谱中 ,在与对照品色谱

相应的位置上 ,显相同颜色的斑点。

1. 2. 3　紫外光谱法　取本品适量 ,加甲醇制成每

1ml含 10μg的溶液 ,照紫外 - 可见分光光度法 (中

华人民共和国药典 2005年版二部附录Ⅳ A)测定 ,

在 277± 1nm波长处有最大吸收。

1. 2. 4　红外光谱法　本品的红外吸收光谱图应与

龙血素 B标准品的红外光谱图 (图 2)一致 (照中华

人民共和国药典 2005年版二部附录Ⅳ A测定 )。

图 2　龙血素 B的红外光谱标准图谱

Fig. 2　 IR standard spect rum o f loureirin B

1. 3　检查

1. 3. 1　有关物质　取本品适量 ,加流动相 (甲醇∶

水 = 60∶ 40)制成每 1ml含 1mg的溶液 ,作为供试

品溶液。精密量取供试品溶液适量 ,加流动相稀释制

成每 1ml含 1μg的溶液 ,作为对照溶液。按照高效液

相色谱法 (中华人民共和国药典 2005年版二部附录

Ⅴ D)测定。 按照含量测定项下的色谱条件 ,取对照

溶液 20μl注入高效液相色谱仪 ,调节检测灵敏度 ,

使主成分色谱峰的峰高约为满量程的 20% ,再精密

量取供试品溶液与对照溶液各 20μl,分别注入高效

液相色谱仪 ,记录色谱图至主成分峰保留时间的

2. 5倍以上。供试品溶液的色谱图中如有杂质峰 ,各

杂质峰面积的和不得大于对照溶液主峰面积。用面

积归一化法计算 ,除溶剂峰外 ,杂质峰面积总和不得

大于 2. 0%。

1. 3. 2　干燥失重　取本品 ,在 105℃干燥至恒重 ,

减失重量不得过 0. 5% (中华人民共和国药典 2005

年版二部附录Ⅷ L)。

1. 3. 3　炽灼残渣　不得过 0. 1% (中华人民共和国

药典 2005年版二部附录Ⅷ N)。

1. 4　含量测定

1. 4. 1　仪器与试剂　美国 Waters 515、 UV 2487液

相色谱仪 ;甲醇为色谱纯 ,水为高纯水 ;龙血素 B对

照品 (经四谱鉴定 , HPLC测定含量大于 99. 0% ) ,

其它溶媒为分析纯。

1. 4. 2　色谱条件与系统适用性试验　用十八烷基

硅烷键合硅胶为填充剂的色谱柱 ,以甲醇 -水 ( 60∶

40)为流动相 ;检测波长为 277nm。理论板数按龙血

素 B计算应不低于 5000。 液相色谱如图 3所示。

图 3　龙血素 B的液相色谱

Fig. 3　 HPLC chroma to gram of loureirin B

1. 4. 3　外标法　 ( 1)对照品溶液制备。精密称取龙

血素 B对照品 10. 0mg ,置 10m l容量瓶中 ,加流动

相使溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,作为储备液 ;精密量

取储备液 1. 0ml,置 50ml容量瓶中 ,加流动相稀释

至刻度 ,摇匀 ,即得对照品溶液。( 2)供试品溶液的制

备。取本品 25. 0mg,精密称定 ,置 50m l容量瓶中 ,加

流动相适量使溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,备用 ;精密

量取上述溶液 1ml,置 25m l容量瓶中 ,加流动相稀

释至刻度 ,摇匀 ,以 0. 45μm微孔滤膜滤过 ,即得。

( 3)测定方法。分别精密吸取对照品溶液与供试品溶

液各 10μl,注入高效液相色谱仪 ,按外标法计算龙血

素 B的百分含量。

1. 4. 4　面积归一化法　取本品 25. 0mg,精密称定 ,

置 25ml容量瓶中 ,加流动相适量使溶解并稀释至刻

度 ,摇匀 ,制成每 1ml含 1mg 的溶液 ,备用 ; 以

0. 45μm微孔滤膜滤过 ,取过滤的溶液 20μl注入高

效液相色谱仪 ,按面积归一化法计算 ,除溶剂峰外 ,

计算龙血素 B的百分含量。
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表 1　不同批次龙血素 B标准品主要指标测定结果

Tabl e 1　 The results of major indexes of loureirin B standard material of dif ferent batches

样品
编号
No.

熔点
Mel ting
poin t(℃ )

化学鉴别
Chemical
Identif ication

薄层色谱
TLC

紫外光谱
UV spect ra
( nm)

红外光谱
IR spect ra

有关物质
Related
subs tances

干燥失重
Loss on
drying(% )

炽灼残渣
Burn
residue(% )

含量
Con ten t
(% )

1 137. 3 呈正反应
Positiv e
reaction

检出龙血素 B
Detecting
lourei rin B

277. 1 与标准图一致
Agreement wi th
standard draw ing

符合规定
Conforming
to prescribed

0. 1 0. 03 99. 94

2 137. 1 呈正反应
Positiv e
reaction

检出龙血素 B
Detecting
lourei rin B

277. 3 与标准图一致
Agreement wi th
standard draw ing

符合规定
Conforming
to prescribed

0. 1 0. 04 99. 91

3 136. 7 呈正反应
Positiv e
reaction

检出龙血素 B
Detecting
lourei rin B

277. 0 与标准图一致
Agreement wi th
standard draw ing

符合规定
Conforming
to prescribed

0. 2 0. 06 98. 87

4 137. 0 呈正反应
Positiv e
reaction

检出龙血素 B
Detecting
lourei rin B

277. 4 与标准图一致
Agreement wi th
standard draw ing

符合规定
Conforming
to prescribed

0. 1 0. 05 99. 01

5 136. 1 呈正反应
Positiv e
reaction

检出龙血素 B
Detecting
lourei rin B

277. 5 与标准图一致
Agreement wi th
standard draw ing

符合规定
Conforming
to prescribed

0. 2 0. 03 99. 03

1. 4. 5　含量计算　同一样品两次平行测定结果之

差 ,不得超过平均值的 5% 。外标法和面积归一化法

含量测定方法含量均应大于 98. 0% 。

1. 4. 6　方法学考察　 ( 1)线性关系。 精密称取

105℃干燥至恒重的龙血素 B标准品 10mg ,加流动

相溶解 ,定量转移至 100ml量瓶中 ,加流动相至刻

度 ,制成 100μg /m l的对照品溶液。精密吸取对照品

溶液 1. 0ml、 2. 0ml、 3. 0ml、 4. 0ml、 5. 0ml、 6. 0ml,置

10ml量瓶中 ,用流动相稀释至刻度 ,摇匀。分别精密

吸取 10μl,按上述色谱条件注入色谱仪 ,测定峰面积

值 ,以峰面积值为纵坐标 ,进样量 (μg )为横坐标 ,求

得标准曲线回归方程为: Y (峰面积 )= 61491X (进样

量 )+ 15723,相关系数 r= 0. 9999。结果在 10～ 60μg

范围内呈良好的线性关系。 ( 2)精密度试验 。取同

一样品重复进样 6次 ,测定龙血素 B峰面积的 RSD

为 0. 73% (n= 6) ,表明精密度良好。 ( 3)稳定性试

验。取同一供试品 ,在室温下放置不同时间后 ,重复

进样 6次 ,测得龙血素 B峰面积的 RSD为 0. 81%

(n= 6) ,表明溶液稳定性良好。( 4)重复性试验。取同

一批样品 6份 ,按含量测定法测定 ,平均含量为

99. 56% , RSD为 0. 35% (n= 6) ,表明重复性良好。

2　样品测定

　　按制定的质量标准对不同批次的样品进行分析

测定的结果 (表 1)符合规定。

3　结论

　　根据研究与各项指标测定结果 ,参照中国药

典 [6, 7 ]以及中药化学对照品的技术要求 [ 8] ,制定了龙

血素 B标准品的技术标准 ( DB45 / T 548-2008) ,用

于龙血素 B标准品的质量标准: 供含量测定用的龙

血素 B标准品含量> 98. 0% 、有关物质 < 2. 0% ;供

鉴别用的含量> 95. 0%、有关物质 < 5. 0%。 该标准

各项技术指标科学合理 ,可操作性强 ,规范了龙血素

B标准品的质量 ,为其相关产品的质量控制提供了

技术保障。
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