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松补力口服液质量标准研究
卢晓丽　 马庆东　 王新宇　 田树革

【摘要】　 目的　 建立松补力口服液的质量标准。方法　 根据《中国药典》中对合剂的质量要
求，对松补力口服液的相对密度、ＰＨ值、重金属含量进行检查，并采用薄层色谱法对松补力口服液
中阿魏酸及甘松新酮进行定性鉴别；采用高效液相色谱法对松补力口服液中阿魏酸进行含量测定。
色谱柱：Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８（２５０ ｍｍ × ４ ６ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：甲醇：１％冰乙酸水（２２：７８），流速
１ ｍｌ ／ ｍｉｎ，检测波长为３２０ ｎｍ，柱温为３５℃。结果　 松补力口服液的相对密度不低于１ ０２，ＰＨ值为
３ ～ ５之间，重金属符合药典标准。阿魏酸在２０ ～ １４０ μｇ ／ ｍｌ范围内，阿魏酸的进样量与峰面积具有
良好的线性关系，ｒ ＝ ０ ９９６６；平均回收率为９８ １３％，相对标准偏差ＲＳＤ为０ ９９％。结论　 所建立
的定性、定量检测方法操作简便、结果准确可靠、重现性好，可用来有效控制松补力口服液质量。

【关键词】　 松补力口服液；　 质量标准；　 相对密度；　 ｐＨ值；　 薄层鉴别；　 高效液相
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　 　 松补力口服液由甘松单味药组成。该方收载
于《中华人民共和国卫生部药品标准·维吾尔药分
册》，是一种具有养心、安神、增强胃功能，用于治疗

心悸、神经衰弱，腹痛、胃病等疾病的口服液体
制剂［１］。

阿魏酸（ｆｅｒｕｌｉｃ ａｃｉｄ）是松补力口服液的有效成
分之一，其化学名４羟基３甲氧基肉桂酸，是桂皮
酸的衍生物之一。药理学研究表明，阿魏酸具有抗
氧化和清除自由基作用，能有效抑制血小板聚集和
血栓形成，增加冠脉血流量。临床用于治疗血管栓
塞性脉管炎、动脉粥样硬化、急性脑血栓和偏头痛
及动脉粥样硬化等症［２］。

中华人民共和国卫生部药品标准·维吾尔药
分册中仅对松补力口服液进行了相对密度及ｐＨ值
的检查，甘松在中国药典２０１０版中也仅进行了薄层
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鉴别［３］，为控制本品质量，本实验增加了松补力口
服液重金属的检查，对口服液中有效成分阿魏酸、
甘松新酮进行薄层鉴别，采用高效液相色谱法
（ＨＰＬＣ）对松补力口服液中的阿魏酸进行含量测
定，对其控制松补力口服液质量标准提供依据。
!

　 仪器与试药
１ １　 仪器

ＬＣ６ＡＤ高效液相色谱仪，ＳＰＤ２０Ａ型紫外检
测器，ＣＢＭ２０Ａ色谱工作站（岛津公司，日本），
ＫＱ２００ＫＤＥ型高功率数控超声清洗器（超声仪器
有限公司，昆山）；ＡＬ２０４型电子天平（梅特勒托利
多仪器有限公司，上海）；薄层显色加热器（武汉药
科新技术开发有限公司，武汉）；雷磁ＰＨＳＪ３Ｆ实验
室ｐＨ计（上海仪电科学仪器有限公司，上海）；Ｍｉｌ
ｌｉｐｏｒｅ超纯水仪（密理博公司，美国）。
１ ２　 试剂与样品

松补力口服液（规格１０ ｍｌ ／支，天山莲药业有
限公司提供批号０２１２０６０３、０２１２０６０２、０２１２０６０３）；
阿魏酸对照品（成都领航者生物技术有限公司，批
号：ＹＹ２０１００７２２）；甘松新酮对照品（成都曼思特生
物科技有限公司，批号：ＭＵＳＴ１１０９０９０１）；甲醇为色
谱纯；其他试剂均为分析纯；水为超纯水。
"

　 方法与结果
２ １　 薄层鉴别
２ １ １　 阿魏酸薄层鉴别　 取松补力口服液１５０ ｍｌ，
用１５０ ｍｌ乙醚萃取，取乙醚层，重复一次，将两次乙
醚液混合，７０℃水浴蒸干，用１０ ｍｌ甲醇溶解并定
容，即得；称取阿魏酸标准品０ ０１ ｇ，用甲醇配制成
每１ ｍｌ含阿魏酸０ １ ｍｇ的对照品溶液。取上述溶
液各１０ μｌ，分别点与同一硅胶Ｇ板上，采用薄层色
谱法（ＴＬＣ）（中国药典２０１０年版一部附录ＶＩＢ法）
以甲苯三氯甲烷乙酸乙酯冰乙酸（６∶ ５∶ ２∶ １）为展
开剂，展开，取出，晾干，紫外光灯（３６５ ｎｍ）下观察；
供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显
相同荧光斑点。见图１。
２ １ ２　 甘松新酮薄层鉴别　 取松补力口服液５０
ｍｌ，用５０ ｍｌ石油醚（６０ ～ ９０℃）萃取，取石油醚层，
７０℃水浴浓缩约为５ ｍｌ，并用石油醚定容至５ ｍｌ，即
得；甘松新酮对照品溶液制备：称取甘松新酮５０ ｍｇ
用甲醇配制制成每１ ｍｌ含甘松新酮０ ５ ｍｇ的对照
品溶液；取上述供试品溶液、甘松对照品溶液１０ μｌ，
分别点在同一以羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶Ｇ

板上，以石油醚乙酸乙酯（４ ∶ １）为展开剂展开，取
出，晾干，喷０ ５％香草醛浓硫酸显色，在１０５℃加热
至显色清晰；供试品色谱中，在与对照品色谱相应
的位置上，显相同荧光斑点。见图２。

１　 ２　 ３　 ４

１：对照品；２ ～４：供试品
图１　 阿魏酸薄层色
谱图（３６５ ｎｍ）

１　 ２　 ３　 ４

１：对照品；２ ～ ４：供试品
图２　 甘松新酮薄层
色谱图（３６５ ｎｍ）

２ ２　 检查
２ ２ １　 相对密度　 根据２０１０版中国药典附录ＶＩＡ
相对密度测定法第一种方法比重瓶法测定［３］，相对
密度平均值为（１ ０２ ± ０ ００１８），相对标准偏差ＲＳＤ
为０ ２１％，相对密度应不低于１ ０２。
２ ２ ２　 ｐＨ值　 根据２０１０版中国药典附录ＶＩＨ ｐＨ
值测定法测定［３］，ｐＨ值平均值为（４ １６ ± ０ ０１５１），
ＲＳＤ为０ ７２％，ｐＨ值应为３ ～ ５之间。
２ ２ ３　 重金属　 根据２０１０版中国药典附录ⅦＨ重
金属检查法第一法检查。三份口服液甲管中颜色
比乙管中浅，按药典标准中不得超过２０ μｇ ／ ｇ测定，
可判定三份口服液均不超标。
２ ３　 含量测定
２ ３ １　 色谱条件与系统适用性试验　 色谱柱：Ｈｙ
ｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ Ｃ１８（２５０ ｍｍ × ４ ６ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：
甲醇∶ １％冰乙酸水（２２∶ ７８），流速１ ｍｌ ／ ｍｉｎ，检测波
长为３２０ ｎｍ，柱温为３５℃，进样量２０ μｌ。
２ ３ ２　 溶液配制　 对照品溶液的制备精确称取
０ ０１０１ ｇ阿魏酸标准品，以甲醇定容于１０ ｍｌ容量
瓶中，配成浓度为１ ｍｇ ／ ｍｌ的标准溶液，过０ ４５ μｍ
的微孔滤膜，备用。

样品溶液的制备：吸取松补力口服液１５０ ｍｌ，加
１５０ ｍｌ乙醚萃取两次，合并两次乙醚液蒸干，移入
１０ ｍｌ容量瓶中加甲醇溶解，并定容到１０ ｍｌ。过
０ ４５ μｍ的微孔滤膜，备用。
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２ ３ ３　 测定法　 流动相以：甲醇：１％冰乙酸水（２２
∶ ７８），流速１ ｍｌ ／ ｍｉｎ，检测波长为３２０ ｎｍ，柱温为
３５℃的色谱条件，进样量２０ μｌ，对阿魏酸对照品及
松补力口服液样品进行测定。对照品及松补力口
服液色谱图见图３、图４。

图３　 阿魏酸高效液相对
照品色谱图

图４　 松补力口服液高效液
相色谱图

２ ３ ４　 标准曲线绘制　 分别吸取标准溶液２０、４０、
６０、８０、１００、１２０、１４０ μｇ ／ ｍｌ，各进样５ ０ μｌ，按上述
的色谱条件测定色谱峰面积，以阿魏酸对照品浓度
为横坐标、测得阿魏酸对照品的色谱峰面积为纵坐
标绘制标准曲线，进行线性回归，得到回归方程Ｙ ＝
２４９１ ２Ｘ ＋１１６３２１（ｒ ＝ ０ ９９６６），线性范围２０ ～ １４０
μｇ ／ ｍｌ 。
２ ３ ５　 精密度试验　 精密吸取对照品溶液５ ０ μｌ，
连续进样５次，按上述色谱条件测定。计算得到
ＲＳＤ为０ ８３％，结果表明，该方法精密度良好。
２ ３ ６　 稳定性试验　 稳定性试验取同一批试品溶
液，分别在０，２，４，６，８，２４小时时依法测定。结果峰
面积积分值的ＲＳＤ为１ ０７％，结果表明，供试品溶
液在２４小时内基本稳定。
２ ３ ７　 重复性试验　 重复性试验量取同一批样品
６份，按照样品溶液处理方法及色谱条件操作，测定
阿魏酸平均含量为５ ３８ μｇ ／ ｍｌ，ＲＳＤ ＝ ５ ６０％，结
果表明，该方法重复性良好。
２ ３ ８　 加样回收试验　 分别精密量取已知阿魏酸
含量的松补力口服液６份，每份１５０ ｍｌ，分别精密加
入４ μｇ同一批号阿魏酸对照品，按照３ ２样品处理
方法处理后测定每份含量，标准曲线法计算含量，
见表１。
２ ３ ９　 样品测定　 取３批松补力口服液中试产品，
吸取松补力口服液１５０ ｍｌ，加１５０ ｍｌ乙醚萃取两
次，合并两次乙醚液蒸干，移入１０ ｍｌ容量瓶中加甲
醇溶解，并定容到１０ ｍｌ。过０ ４５ μｍ的微孔滤膜，
备用。以流动相：甲醇∶ １％冰乙酸水（２２∶ ７８），流速

１ ｍｌ ／ ｍｉｎ，检测波长为３２０ ｎｍ，柱温为３５℃的色谱
条件，进样量２０ μｌ，对松补力口服液样品进行测定。
结果见表２。

表１　 阿魏酸加样回收率试验结果
样品含量
（μｇ）

加入量
（μｇ）

测得量
（μｇ）

回收率
（％）

平均回收率
（％）

ＲＳＤ

（％）
２ ６０６ ４ ６ ７７３ １ ０６４

２ ６０６ ４ ６ ７７３ １ ０６４

２ ７１６ ４ ６ ７８９ １ ０２７

２ ９３２ ４ ６ ９９５ １ ０２１ １０４ ０ ± ０ ０１７１ １ ６４８

２ ８９６ ４ ６ ９９８ １ ０３５

２ ５４ ４ ６ ６８５ １ ０５７

２ ６１８ ４ ６ ７０５ １ ０３３

表２　 ３批松补力口服液中阿魏酸含量
样品 阿魏酸（μｇ·ｍｌ －１）
２１２０６０１ １ ７５３

２１２０６０２ １ ２５０

２１２０６０３ ２ ４７７

#

　 讨论
本实验增加了对松补力口服液重金属检查、有

效成分阿魏酸及甘松新酮的薄层鉴别，对于甘松新
酮的薄层鉴别采用２０１０中国药典一部中甘松中甘
松新酮的薄层色谱展开条件［３］，展开效果良好。阿
魏酸的薄层条件分别采用。氯仿∶乙酸乙酯∶冰醋
酸（６ ∶ ４ ∶ １）、甲苯∶三氯甲烷∶乙酸乙酯∶冰醋酸
（８∶ ４∶ ２∶ １）展开效果不佳，最后经多次试验确定阿
魏酸的薄层条件为甲苯∶三氯甲烷∶乙酸乙酯∶冰醋
酸（６∶ ５∶ ２∶ １）。

目前阿魏酸的含量测定方法主要有高效液相
色谱法［４９］、薄层色谱法［１０］、荧光法［１１］、气相色谱
法［１２］等。松补力口服液由甘松一味中药材组成，但
是其提取工艺为水蒸气蒸馏法提取，成分复杂，对
于口服液处理根据王玉等［１３］发表的ＨＰＬＣ测定参
芍口服液中阿魏酸含量中的处理方法确定用乙醚
萃取两次阿魏酸的含量最佳。流动相选择时，分别
以甲醇∶水溶液（３０ ∶ ７０）、甲酸∶ １％冰乙酸水溶液
（３５∶ ６５）、甲醇∶ １％冰乙酸水溶液（２５∶ ７５）等流动相
体系进行试验，制剂中的其他组分与阿魏酸不能有
效分离；波长选择时，在２００ ～ ２８０ ｎｍ、４ ～ １２分钟干
扰峰众多，无法明确识别阿魏酸峰。因此，采用流
动相为甲醇∶ １％冰乙酸水（２２ ∶ ７８），检测波长为
３２０ ｎｍ，阿魏酸与其他组分可完全分离，达到较佳
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的结果。该法简便快捷，测定结果稳定可靠，且重
现性好，为制剂的质量控制提供了实验依据。
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破布木果总多酚的超声提取工艺研究
刘枫　 张雪佳　 李洁　 田树革

【摘要】　 目的　 采用正交试验法优化超声波辅助提取破布木果中总多酚的条件。方法　 在单
因素实验的基础上，选择乙醇体积分数、料液比、提取时间、超声功率为随机因子，进行４因素３水平
正交试验设计，采用ＳＰＳＳ软件分析了４个因素对总多酚得率的影响，并进行了验证试验。结果　 最
佳提取工艺条件中乙醇浓度为３０％（体积分数），提取时间为３０分钟，料液比（质量比）为１∶ ３５，微
波功率为４００ Ｗ，没食子酸在质量浓度为１ ～ ７ μｇ ／ ｍｌ（ｒ ＝ ０ ９９９５）时呈现良好的线性关系。验证试
验提取率为（７ １５ ｍｇ ／ ｇ）比正交试验中最高提取率（７ ０１ ｍｇ ／ ｇ）大。结论　 该提取方法操作简单，
结果比较可靠，适用于破布木果总多酚的提取。

【关键词】　 破布木果；　 总多酚；　 超声提取；　 正交试验法；　 没食子酸
【中图分类号】　 Ｒ２８４ ２　 【文献标识码】　 Ａ　 ｄｏｉ：１０ ３９６９ ／ ｊ． ｉｓｓｎ． １６７４１７４９． ２０１３． ０８． ００６

Ｓｔｕｄｙ ｏｎ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ｏｆ ｔｏｔａｌ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｓ ｉｎ Ｃｏｒｄｉａ ｄｉｃｈｏｔｏｍａ ｓｅｅｄｓ　 ＬＩＵ Ｆｅｎｇ，
ＺＨＡＮＧ Ｘｕｅｊｉａ，ＬＩ Ｊｉｅ，ｅｔ ａｌ． Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ ａｎｄ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，Ｘｉｎｊｉａｎｇ Ｎｏｒｍａｌ Ｕｎｉｖｅｒｓｉ
ｔｙ，Ｕｒｕｍｑｉ ８３００５４，Ｃｈｉｎａ
Ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ ａｕｔｈｏｒ：ＴＩＡＮ Ｓｈｕｇｅ，Ｅｍａｉｌ：ｔｓｇｙｚ＠ ｓｉｎａ． ｃｏｍ

【Ａｂｓｔｒａｃｔ】　 Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ　 Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｍｅｔｈｏｄ ｔｏ ｏｐｔｉｍｉｚｅ ｔｈｅ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ
Ｃｏｒｄｉａ ｄｉｃｈｏｔｏｍａ ｓｅｅｄｓ ｔｏｔａｌ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｓ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ． Ｍｅｔｈｏｄｓ　 Ｏｎ ｔｈｅ ｂａｓｉｓ ｏｆ ｓｉｎｇｌｅ ｆａｃｔｏｒ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ，
ｓｅｌｅｃｔ ｔｈｅ ｅｔｈａｎｏｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ，ｓｏｌｉｄｌｉｑｕｉｄ ｒａｔｉｏ，ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ，ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｐｏｗｅｒ ａｓ ａ ｒａｎｄｏｍ ｆａｃｔｏｒ，
ｔｈｅ ｆｏｕｒ ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｔｈｒｅｅ ｌｅｖｅｌｓ ｏｆ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｄｅｓｉｇｎ ｕｓｉｎｇ ＳＰＳＳ ｓｏｆｔｗａｒｅ ｔｏ ａｎａｌｙｚｅ ｔｈｅ ｆｏｕｒ
ｆａｃｔｏｒｓ ｏｎ ｔｈｅ ｙｉｅｌｄ ｏｆ ｔｏｔａｌ ｐｏｌｙｐｈｅｎｏｌｓ ｔｈｅ ｉｍｐａｃｔ，ｆｏｌｌｏｗｉｎｇ ｂｙ ａ ｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｔｅｓｔ． Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍｕｍ

欢迎浏览环球中医药杂志网站www.hqzyy.com   编辑部电话：010-65269860


	环球中医药第8期 - 副本.pdf



