
度范围与峰面积呈直线关系∀

2q6  精密度试验 精密注入样品溶液 ts Λ ō重复进样 x次o

日内 � ≥⁄� tqssh k±� xl∀ 日间 � ≥⁄� tqwvh k±� yl∀

2q7  加样回收率实验 精密量取已测得含量的样品溶液 t

° ō置 ts ° ¯量瓶中o加甲醇摇匀并稀释至刻度o超声处理溶

解 us °¬±o离心kvsssµÙ°¬±lts °¬±o精密量取上清液 u ° ō

对照品溶液ksqttyw °ªÙ° l̄u ° ¯置 ts ° ¯量瓶中o加甲醇摇

匀并稀释至刻度o精密注入该溶液 ts Λ ō测定 x次o平均回收

率为 tsuq|th o� ≥⁄为 sqzxh ∀

2q8  样品测定结果  按样品测定方法对 x批制剂k批号}

|{stus|! ||svtu!||swuz!||sxuu!||syu|l中的黄芩苷进行

测定ox批样品中黄芩苷的含量分别为 tqsyx °ªÙ° k̄±� xo

� ≥⁄� tqssh l~tqtsv °ªÙ° k̄±� xo� ≥⁄� sq|uh l~tqs{z

°ªÙ° k̄±� vo� ≥⁄� tquth l~sq|v| °ªÙ° k̄±� vo� ≥⁄� tq

wxh l~tqt{v °ªÙ° k̄±� vo� ≥⁄� sq|{h l∀ 鼻炎糖浆样品!

黄芩苷对照品及阴性对照品测定 � °�≤ 图谱见图 t∀

� ) 鼻炎糖浆样品 �) 黄芩苷对照品 ≤ ) 阴性对照品 ¤) 黄芩苷k� ·� wq|uv °¬±l

图 1 鼻炎糖浆样品!黄芩苷对照品及阴性对照品 � °�≤ 色谱图

3  讨论

3q1  在紫外吸收光谱测定中对照品溶液与样品溶液在 uys

∗ u|x ±° 之间紫外吸收光谱一致o且最大吸收波长为 uz{

±° o故选择 uz{ ±° 为检测波长∀

3q2  采用本文测定鼻炎糖浆中黄芩苷含量的方法简便!准

确!快速o可用于该品的质量控制∀

收稿日期}usssp svp st

祛白酊质量标准的实验研究

盛国荣 谢 勇k南通 uuyssy 江苏省南通市皮肤病防治所ll

摘要 目的}建立祛白酊的质量标准∀ 方法}采用薄层色谱法鉴别其中的补骨脂素!异补骨脂素!栀子苷~导数分光光度法测定

其中醋酸氢化可的松的含量∀ 结果}薄层色谱鉴别方法有良好的重现性!专属性~醋酸氢化可的松在 tt∗ t| ∏ª# ° ¯
p t呈良好

的线性关系kµ� sq|||yl其含量测定平均回收率 tssq|h o� ≥⁄� sq|h k±� xl∀ 结论}制定的质量标准可以保证祛白酊的质

量∀

关键词 祛白酊~质量标准~薄层色谱~导数分光光度法

Τηε εξπεριµ ενταλστυδψ οφ τηε θυαλιτψ χριτερια οφ τηε αντιλευκοδερµ α τινχτυρε

≥«̈ ±ª�∏²µ²±ªk≥«̈ ±ª�� lo÷ ¬̈ ≠ ²±ªk÷ ¬̈ ≠ lk∆ ερµ ατολογψ Στατιον οφ Ν αντονγ oϑιανγ συ Προϖινχε uuyssyl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε }× ² ¶̈·¤¥̄¬¶« ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦µ¬·̈µ¬¤ ©²µ·«̈ ¤±·¬̄̈ ∏®²§̈ µ°¤ ·¬±¦·∏µ̈qΜΕΤΗΟ∆ }� ¶¬±ª ·«¬±2̄ ¤¼ µ̈

¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼ ·² §¬¶·¬±ª∏¬¶« ²¶·̈²³µ¤¦·¬¦ ¬̄³¬§o¬¶²2²¶·̈²³µ¤¦·¬¦ ¬̄³¬§o¦¤³̈ ­¤¶°¬±¨ ª̄¼¦²¶¬§̈ ¬± ¤±·¬̄̈ ∏®²§̈ µ°¤·¬±¦·∏µ̈ ¤±§

∏¶¬±ª §̈ µ¬√¤·¬√¨ ¶³̈ ¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼ ·² §̈ ·̈µ°¬±¨·«̈ ¦²±·̈±·²©·«̈ «¼§µ²¦²µ·¬¶²±¨ ¤¦̈·¤·̈ ¬± ¬·qΡ ΕΣΥΛΤΣ}× «̈ ·«¬±2̄ ¤¼ µ̈

¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼ ³²¶¶̈¶¶̈¶¤ ª²²§ µ̈³µ²§∏¦·¬²± ¤±§¶³̈ ¦¬¤̄¬·¼~tt∗ t|∏ªq° ¯
p t

²©·«̈ «¼§µ²¦²µ·¬¶²±¨¤¦̈·¤·̈ ³µ̈¶̈±·¶¤ ª²²§

¬̄± ¤̈µµ̈ ¤̄·¬²±¶«¬³kµ� sq |||ylo ¤±§ ·«̈ ·̈¶·¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²© ·«̈ ¦²±·̈±·¬¶ ·² tssq |h ~ � ≥⁄ � sq |h k± � xlq
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ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ}× «̈ ¶̈·¤¥̄¬¶«̈ § ∏́¤̄¬·¼ ¦µ¬·̈µ¬¤¦¤± ¦²±·µ²̄ ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ²©¤±·¬̄̈ ∏®²§̈ µ°¤·¬±¦·∏µ̈q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ � ±·¬̄̈ ∏®²§̈ µ°¤·¬±¦·∏µ̈ ± ∏¤̄¬·¼ ¦µ¬·̈µ¬¤o× «¬±2̄ ¤¼ µ̈¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼o�∏¬§̈ §¬ª¬·¤̄ ¶³̈ ¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼

  祛白酊是我所研制的一种中西药物相结合的复方外用

制剂o其处方组成为补骨脂 txsªo栀子 zxªo乌梅 zxªo菟丝子

xsªo醋酸氢化可的松 tsªo二甲基亚砜 xs° ō氮酮 us° ō甘油

tssªozsh 乙醇加至 tsss° ∀̄临床上主要用于治疗局限型!节

段型!泛发型等白癜风o疗效确切∀ 为了控制本品的内在质

量o作者对其质量标准进行了实验性研究∀

1  仪器!试剂和药品

1q1  仪器

� ∂ 2uys型分光光度计k日本岛津lo微量定容毛细管

k⁄µ∏°°²±§� ≥� l∀

1q2 试剂与药品

硅胶 �k青岛海洋化工厂l~补骨脂素~异补骨脂素~栀子

苷~醋酸氢化可的松对照品k中国药品生物制品检定所lo补

骨脂!栀子!乌梅!菟丝子k江苏如皋市中药饮片厂o经检验符

合中国药典 t||x年版一部规定l~醋酸氢化可的松k东北制

药总厂l~祛白酊k本所制剂室lo空白对照品¬ k不含补骨脂

的祛白酊lo空白对照品­ k不含栀子的祛白酊lo其它试剂均

为分析纯∀

2  定性鉴别

2q1  醋酸氢化可的松

取醋酸氢化可的松对照品适量o加乙醇溶解制成含醋酸

氢化可的松为 tx Λª# ° ¯
p t作为对照品溶液~取祛白酊适量o

加乙醇稀释成含醋酸氢化可的松为 tx Λª# °¯
p t作为供试品

溶液~另取中药的乙醇提取液o加处方量的二甲基亚砜!氮

酮!甘油配制后o取适量加乙醇稀释使成与祛白酊稀释液相

当浓度作为空白溶液o将上述制备的对照品溶液!供试品溶

液和空白溶液在紫外分光光度计上扫描o得到对照品溶液在

uwt±° 波长处有最大吸收≈t o空白溶液在 uwt±° 波长附近有

很小的吸收o经多次试验后o仅使供试品溶液在 uwt±°° 波

长处的最大吸收峰发生很小的漂移∀ 因此o醋酸氢化可的松

的定性可用在 uwt? x±° 波长处测定有最大吸收来鉴别∀

2q2  香豆精类

取本品 t° ō加新制的 zh 的盐酸羟胺甲醇溶液 u∗ v

滴oush 氢氧化钾甲醇溶液 u滴o水浴加热 t∗ u°¬±o加 tsh

盐酸使呈酸性o再加 th 三氯化铁乙醇液 t∗ u滴o溶液呈紫

红色o空白对照品¬ 则显淡棕黄色∀

2q3  补骨脂素与异补骨脂素

取本品作供试品溶液o另取补骨脂素与异补骨脂素对照

品o加乙醇制成每 °¯各含 x°ª的溶液o作对照品溶液∀取供

试品溶液!对照品溶液和空白对照品¬ 溶液各 x∏̄o分别点于

同一硅胶 � 薄层板上o用石油醚kysp |sl}乙酸乙酯kus}tsl

展开o取出晾干o在紫外灯下kvyx±° l下观察o供试品色谱

中o在与对照品色谱相应的位置上o显相同颜色的荧光斑点o

而空白对照品¬ 则不显荧光斑点∀

2q4 栀子苷

取本品作供试品溶液o另取栀子苷对照品o加乙醇制成 w

°ª# °¯
p t的溶液o作对照品溶液∀ 取供试品溶液!对照品溶

液和空白对照品­ 溶液各 xΛ ō分别点于同一硅胶 � 薄层板

上o用乙酸乙酯Β 丙酮Β 甲酸Β 水kxΒ xΒ tΒ tl展开o取出

晾干o喷硫酸甲醇溶液kxψ tslo于 ttsε 烘约 ts°¬±o供试品

色谱中o在与对照品色谱相应的位置上o显相同颜色的斑点o

而空白对照品­ 则不显荧光斑点∀

3  醋酸氢化可的松的含量测定

3q1 测定方法和条件的选择

取在 tsxε 干燥至恒重的醋酸氢化可的松对照品适量o

精密称定o以乙醇为溶媒o制成 tx∏ª# °¯
p t的溶液k甲液l~另

将中药的乙醇提取液按照处方量加氮酮!二甲基亚砜!甘油

等配制后o精密量取 x° ō用乙醇稀释至 tss° k̄乙液lo因醋

酸氢化可的松在 uwt±° 波长处有最大吸收o经实验o乙液在

uwt±° 波长处也有较小的吸收o因此将上述甲!乙两液在 uvs

∗ uxs±° 波长范围内绘制一阶导数图谱≈u o得它们的一阶导

数图谱甲液峰与谷的振幅值较大o而乙液峰与谷的振幅值为

零∀ 这样o就可以通过导数分光光度法来测定祛白酊中醋酸

氢化可的松的含量∀

3q2 线性关系考察

精密称取经 tsxε 干燥至恒重的醋酸氢化可的松对照品

适量o用乙醇溶解后o分别配制成每 °¯含醋酸氢化可的松为

tt!tv!tx!tz!t|∏ª的溶液o在 uvs∗ uxs±° 波长范围内绘制

一阶导数光谱图kϖ Κ� u±° lo测得各浓度峰与谷之间振幅值

kϖ � 值l分别为 sqvvs!sqv{s!sqwwu!sqw|u和 sqxv|o计算

工作曲线得}ϖ � � sqsswutn sqsuytu≤ kµ� sq|||yo±� xl∀

表明醋酸氢化可的松在浓度为 tt∗ t|∏ª# °¯
p t范围内o它的

一阶导数曲线的峰与谷的振幅值符合朗伯比尔定律∀

3q3 回收率试验

精密称取经 tsxε 干燥至恒重的醋酸氢化可的松对照品

适量o用中药的乙醇提取液配制成浓度按线性范围由低到高

的样品 x份o每份都按处方比例加入二甲基亚砜!氮酮及甘

油o按上述测定条件隔日测定 t次o共 v§o分别用回归方程计

算出各次测得的含量o然后求出每份样品 v次测定值的平均

测得量和回收率o结果见表 t∀

3q4 含量测定方法的确定

3q4q1  对照品溶液的制备 精密称取经 tsxε 干燥至恒重

的醋酸氢化可的松对照品适量o用乙醇溶解o配制成 tx∏ª#

°¯
p t溶液o即得∀

3q4q2  供试品溶液的制备  取祛白酊 x° ō置 uss° ¯容量

瓶中o加乙醇稀释至刻度o摇匀o再精密量取 x° ¯稀释液置

tss° ¯容量瓶中o加乙醇稀释至刻度o摇匀o即得∀
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表 1 醋酸氢化可的松回收率测定结果

样品号 投入量ÙΛª# °¯p t 测定时间测得量ÙΛª# °¯p t 回收率Ùh 平均测定量ÙΛª# °¯p t 平均回收率Ùh 总平均回收率Ùh � ≥⁄Ùh

t ttqtx §t ttqwv tsuqx

§u ttquw tssq{ ttqvy tstq|

§v ttqwt tsuqv

u tvquu §t tvqwt tstqw tvqu| tssqx

§u tvqvs tssqy

§v tvqtx ||qx

v twq|s §t txqs{ tstqu txqtt tstqw tssq| sq|

§u txqux tsuqv

§v twq|| tssqy

w tzqut §t tzqvz tssq| tzqwu tstqu

§u tzqvz tssq|

§v tzqxt tstqz

x t{q{| §t t{qzz ||qw t{q{v ||qz

§u t{q{v ||qz

§v t{q|s tssqt

3q4q3  测定法}取对照品溶液与供试品溶液o分别在 uvs∗

uxs±° 波长区间绘制一阶导数kϖ Κ� u±° l光谱图o量取波

峰与波谷间的振幅值o计算即得∀

3q5  样品测定

用上述拟定的方法测定本所制备的祛白酊 x批o批号分

别为 ||s|ut!||tstx!||tsuz!||ttts!||tusvo含量分别为标

示量的 tssqvh !tstqsh !||q{h !tstqwh !tssq{h ∀

w 讨论与小结

wqt 君药补骨脂中含多种香豆精类成分o包括补骨脂素k呋

喃骈香豆精lo异补骨脂素k异呋喃骈香豆精lo臣药栀子中含

栀子苷o它们皆为治疗白癜风的有效成分∀ 本品中含中药成

分 w种o薄层色谱鉴别时各成分间相互干扰较大o经反复实

验o补骨脂素和异补骨脂素以石油醚}乙酸乙酯kusΒ tsl为

展开剂o栀子苷以乙酸乙酯Β 丙酮Β 甲酸Β 水kxΒ xΒ tΒ tl

为展开剂o斑点清晰o分离效果良好∀

4q2  醋酸氢化可的松在 uwt±° 波长处有最大吸收o而中药

提取液在 uwt±° 处也有较小吸收o因此采用一般分光光度

法测定其含量专属性差o结果不理想∀通过实验o采用导数分

光光度法测定祛白酊中醋酸氢化可的松的含量o排除了处方

中其它成分的干扰o不需对样品进行特殊处理o能较好地反

映本品的质量o且方法简便易行o重现性好o结果满意∀
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ΗΠΛΧ测定黄芪精中黄芪甲苷的含量

张 虹 叶美娣 陈学锋k湖州 vtvsss浙江省湖州市第一医院l

摘要 目的}测定黄芪精中黄芪甲苷的含量∀方法}采用 � °�≤ 法∀色谱柱 � ·̄µ¤¶³«̈ µ̈2� ⁄≥ xΛ° wqy°° ≅ ux¦° ~流动相乙腈

sqth 磷酸kvvΒ yzl~检测波长 usv±° ~流速 t° #̄ °¬±
p t∀结果}平均回收率 |{qush o� ≥⁄ uqtvh ∀结论}本方法可用于黄芪精

中黄芪甲苷的含量测定∀

关键词 � °�≤ ~黄芪精~黄芪甲苷
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