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摘要 目的 建立壮骨肾宝胶囊的质量控制的方法∀ 方法 用薄层层析法对壮骨肾宝胶囊制剂中的白术!黄芪!淫羊藿进行定

性鉴别 用高效液相外标法测定淫羊藿苷的含量∀ 结果 鉴别方法简单 灵敏 准确 测定淫羊藿苷的线性范围为 ∗ Λ

ρ 精密度 ≥⁄ ν 重复性 ≥⁄ ν 平均回收率 ν ∀结论 该方法为壮骨肾宝

胶囊质量标准控制提供了依据∀
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  壮骨肾宝胶囊为我院研制的新药≈ 该处方是由黄芪

∏ ∏ ! 箭 叶 淫 羊 藿 ∞ ∏

∏ !白术 等三味中药

组成 经水煎提取 喷雾干燥后加少量淀粉作赋形剂 填入胶

囊而成∀ 药理实验证明 该制剂对类固醇性及长期应用羟基

脲或肾上腺皮质激素醋酸泼尼松所至的骨质疏松症具有显

著的防治作用≈ ∗ ∀ 本文建立了该制剂主药的薄层色谱鉴别

和淫羊藿苷的定量分析 为质量控制提供方法和科学数据∀

1  仪器与试剂

1 1  仪器 ° 型高效液相色谱仪 美国惠普公司 紫

外分析仪 上海顾村电光仪器厂 ∀

1 2  试剂和药材  白术内酯甲 2 对照品!

淫羊藿苷 对照品!黄芪甲苷 对照

品 均购自中国药品生物制品检定所 化学试剂均为

级 白术!黄芪!箭叶淫羊藿均购自广东省医药公司∀

2  方法与结果

2 1  白术的鉴别

2 1 1  样品溶液制备 ≠ 胶囊制剂样品溶液 称取胶囊内容

物 于烧瓶内 加丙酮 置水浴上回流 滤过

滤液浓缩至 ∀ 对照品溶液 称取白术药材粉 按样

品溶液制备法制备∀≈ 阴性对照溶液 称取缺白术药材成药

按样品溶液制备法制备∀ …白术内酯甲对照品溶液 用甲

醇配成 溶液∀

2 1 2  薄层色谱鉴别 移取制剂样品溶液!白术药材对照

液!阴性对照液及白术内酯甲标准品溶液各 Λ ∀ 分别点样

于同一硅胶 2 ≤ ≤ 2 板 自制 ≅ 以甲苯2

乙酸乙酯 Β 为展开剂 展距 ∗ ∀喷 硫酸2乙醇

溶液 ε 加热 置紫外灯 下观察∀ 样品色

谱中 与白术药材对照品和白术内酯甲对照品色谱相应的位

置上 显相同颜色 青色 荧光斑点 阴性对照液上无此三点

见图 所示∀

2 2 淫羊藿和黄芪的鉴别

2 2 1  样品溶液制备 ≠ 胶囊制剂样品 称取胶囊内容物

加蒸馏水 于烧瓶中 加热回流 趁热过滤
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滤液减压浓缩至 放冷 用以水饱和的正丁醇萃取

! ! 合并萃取液用 洗涤三次 ! !

再用蒸馏水洗涤一次 弃去洗涤液 正丁醇

溶液置水浴上蒸干 残渣用 甲醇溶解 浓缩至 ∀

对照品溶液 取淫羊藿甙!黄芪甲苷对照品 分别用甲醇配成

溶液∀ ≈ 药材对照品溶液 分别称取淫羊藿药材

!黄芪药材 分别按样品溶液制备法制备∀…缺淫羊藿阴

性对照液!缺黄芪阴性对照溶液 分别称取缺淫羊藿药材的

成药 和缺黄芪药材的成药 按样品溶液制备法制备∀

2 2 2 

≠ 黄芪的鉴别

取胶囊制剂样品液!黄芪甲苷对照品溶液!黄芪药材对

照液和缺黄芪阴性对照液各点样约 Λ 点样于硅胶 2

≤ ≤ 板 自制 ≅ 氯仿2甲醇2水 Β Β

于 ε 以下放置 取下层液 作展开剂 展距 ∀ 喷

硫酸2乙醇溶液 ε 加热 在可见光下观察 在

供试品色谱中 与黄芪对照药材 甲芪甲苷对照品相应的位

置上 显相同颜色的紫黑色斑点 阴性对照液上无此斑点 见

图 所示∀

淫羊藿的鉴别

取胶囊制剂样品液!淫羊藿苷对照品溶液!淫羊藿药材

对照液和缺淫羊藿阴性对照液各点样约 Λ 于聚酰胺薄膜

浙江黄岩化学实验厂 以无水乙醇Β 水 Β 为展开

剂 展距 晾干 放置一天后再显色∀ 喷以 三氯化铝

乙醇溶液 热风吹干 置紫外灯 下观察∀在样品色谱

中 与淫羊藿苷对照品的色谱相应的位置上 显相同颜色 亮

黄色 荧光斑点∀ 阴性对照液上无此斑点 见图 所示∀

图 1 白术!淫羊藿及黄芪鉴别 × ≤ 图

白术鉴别 × ≤ 图     淫羊藿鉴别 × ≤ 图    黄芪鉴别 × ≤ 图

壮骨肾宝制剂样品    壮骨肾宝制剂样品     壮骨肾宝制剂样品

白术药材对照样品    淫羊藿药材对照样品    黄芪药材对照样品

缺白术阴性对照样品   缺淫羊藿阴性对照样品   缺黄芪阴性对照样品

白术内酯甲标准品    淫羊藿苷标准品      黄芪甲苷标准品

图 2  壮骨肾宝胶囊制剂中淫羊藿苷的高效液相色谱图

淫羊藿苷

2 3  淫羊藿苷的含量测定

2 3 1  高效液相色谱 ° ≤ 条件 色谱柱 ≥ ≤

柱 ≅ Λ 流动相 甲醇 磷酸

盐 流速 柱温 ε 检测波

长 进样 Λ 定量方法 外标法 分离图谱见图 ∀

缺淫羊藿药材成药样品无干扰色谱峰∀

2 3 2  标准曲线的制作 精密称取于 ε 干燥恒重的淫

羊藿苷标准品 加甲醇溶解于 容量瓶中 甲醇稀

释至刻度 精密移取一定量配成

Λ 系列标准溶液∀于高效液相中进样 Λ 外标峰面

积法定量 以浓度为横坐标 峰面积值为纵坐标 得回归方

程 ≠ ÷ ∀

2 3 3 样品淫羊藿苷的含量测定 精密称取壮骨肾宝胶囊

内容物 置 三角烧瓶中 加入 乙醇

超声波提取 过滤于 容量瓶中 用 乙

醇稀释至刻度 为定量分析试液∀ 取 Λ 于高效液相分析

外标峰面积法测定 结果见表 ∀
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表 1 不同批号样品含量测定结果 ν

批号

含量 ? ? ? ?

2 3 4 进样精密度和方法重复性试验 取同一定量分析试

液 在高效液相上测定 次 测量进样精密度 称取同一批号

的样品 份 按 项下方法进行 次提取和测定 作测

定方法重复性试验∀ 结果见表 ∀

表 2 精密度和重复性试验

进样精密度试验

测定次数 样品含量

方法重复性试验

样品编号 样品含量

÷
ϖ

÷
ϖ

≥⁄ ≥⁄

2 3 5  加样回收率试验  精密称取批号 号胶囊样

品 份 准确加入一定量的淫羊藿苷标准品 按

项下方法提取和测定 结果见表 ∀

3  讨 论

3 1  白术的薄层层析通常用苍术醚进行显色鉴定 但经炮

制或生产工艺制备后 苍术醚已难以检测 故本法首次利用

白术中的白术内酯甲的鉴别特征 选择了新的展开剂和显色

系统 所得色谱图非常清晰易辨 淫羊藿和黄芪经本法处理

后 所含杂质相对很少 色谱样品中的淫羊藿苷和黄芪甲苷

显色点均明显地区别于其它杂质点∀

表 3 回收率测定 ν

编号
样品中含量 加入标准量 测定量 回收率

÷
ϖ

≥⁄

3 2  在定量分析的流动相系统中 若淫羊藿苷的保留时间

过短 淫羊藿苷的峰形明显拖尾 本法选择在保留时间约

时 峰形对称 且阴性样品无其它成分存在 线性考察!

精密度!重复性及回收率试验均符合制剂质量标准要求∀

3 3  淫羊藿苷是防治骨质疏松的主要有效成分之一≈ 故

以之作定量分析的参考标准∀ 但由于淫羊藿的品种!产地和

采摘时间不同 其淫羊藿苷含量差异较大 因此制剂生产中

应注意淫羊藿的材料来源及时调整制剂的生产工艺流程∀
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熟地黄提取液对小鼠 ! × ° 活性影响的研究

曲有乐 陈 虹  庞茂征 佳木斯 佳木斯大学化学与药学院 佳木斯 佳木斯中心医院神经内科 佳木斯

佳木斯军分区边防四团卫生队

  熟地黄 ∏ 为玄科多年生

植物地黄的根茎经加工蒸晒而成∀ 5神农本草6记载熟地黄

/ 添骨髓 长肌肉 生精血 补五脏 养血!滋阴 为补血之上

药0∀ 本文探讨熟地黄水提液对小鼠红细胞膜!肝细胞膜!睾

丸线粒体 ! × ° 活性影响 为熟地黄延年益寿

提供实验依据∀

1  材料与方法

1 1  动物 昆明种健康雄性小白鼠 只 白求恩医科大学

动物部提供 随机分成 组 空白对照组 只 衰老模型组

只 给药组 只∀空白对照组每日皮下 ≥ 生理盐水 温

开水 衰老模型组每日 ≥ 体重 温开水 给

药组每日 ≥ 同剂量的 ⁄ 熟地黄水提液 体重

共 ∀

1 2 药材及药剂制备 熟地黄 佳木斯药材公司提供 由本

院生药教研室鉴定 ∀将熟地黄粉碎成粗粉 称取 用蒸馏

水 • ∂ 浸泡 回流提取 次 每次 合并 次提
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