
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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�«¤±ª � ²±ªk�«¤±ª � lo≠ ¨ � ¬̈§¬k≠ ¨� lo≤ «̈ ± ÷ ∏̈ ©̈ ±ªk≤ «̈ ± ÷ lkΤηε φιρστ Η οσπιταλ οφ Ζηε ϑιανγ oΗ υζηου

Η υζηου vtvsssll

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε }× ² ¶̈·¤¥̄¬¶« ¤ � °�≤ ° ·̈«²§ ©²µ·«̈ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²© � ¶·µ¤ª¤̄²¶¬§̈ ¯ ¬± � ∏¤±ª ± ¬�¬±ªq

ΜΕΤΗΟ∆ }� � ·̄µ¤¶³«̈ µ̈2� ⁄≥ ¦²̄ ∏° kxΛ°owqy°° ≅ ux¦° l º ¤¶∏¶̈§º¬·« ¤°²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ²©¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ 2sqth ³«²¶³«²µ¬¦

¤¦¬§kvvΒ yzlq× «̈ §̈ ·̈¦·¬²± º ¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶usv±° q× «̈ ©̄²º µ¤·̈ º ¤¶t° #̄ °¬±
p tqΡ ΕΣΥΛΤΣ}× «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º ¤¶

|{qush k� ≥⁄ uqtvh lqΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ}× «̈ ° ·̈«²§¬¶¶∏¬·¤¥̄¨©²µ¤¶¶¤¼ ²©� ¶·µ¤ª¤̄²¶¬§̈ ¯ ¬± � ∏¤±ª ± ¬�¬±ªq

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ � °�≤ o� ∏¤±ª ± ¬�¬±ªo¤¶·µ¤ª¤̄²¶¬§̈ ¯

  黄芪精为中华人民共和国卫生部药品标准≈t 收载的中

药品种o系黄芪制成的口服液∀ 部颁标准对其有效成分黄芪

甲苷o采用 × �≤ 鉴别o而对其含量测定则未作规定∀ 文献对

黄芪甲苷的含量测定多有报道≈uov ∀本文采用 � °�≤ 法o对黄

芪精中黄芪甲苷进行了定量分析∀

1  仪器及试药

美国 � ¦̈®°¤± 公司 � °�≤ 仪ktux双泵otyy检测器lo

紫外分光光度计 × � p tussk北京市通用仪器设备公司l∀

乙腈为色谱纯o其它试剂均为分析纯o水为重蒸馏水∀黄

芪甲苷对照品k中国药品生物制品检定所oz{t2|ssulo黄芪

精k市售l∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

分析柱为 � ·̄µ¤¶³«̈ µ̈2� ⁄≥ xΛ° wqy°° ≅ ux¦° ~流动相

为乙腈}sqth 磷酸kvvΒ yzl~流速 t° #̄ °¬±
p to检测波长

usv±° o常温操作∀

2q2  供试品溶液的制备

精密吸取样品 ts° ō用水饱和的正丁醇于分液漏斗中

萃取 v次o每次 ts° ∀̄合并 v次正丁醇萃取液o用氨试液洗 u

次o每次 ts° ō弃去氨液o正丁醇液蒸干o残渣精密加甲醇

us° ¯溶解o用 sqwΛ° 滤膜抽滤∀为供试品溶液∀对照品及样

品色谱图见图 t∀

图 1  色谱图

� p 对照品 �p 样品 ≤ p 空白样品 tp 黄芪甲苷

2q3  线性关系的考察

精密称取黄芪甲苷对照品 ts°ªo加甲醇溶解并定容至

ts° ¯量瓶中o以浓度 ≤ kΛª# °¯
p tluxoxsozxotssouss进样∀

进样量 usΛ ō按上述色谱条件测定o得峰 � o经回归为 ≤ �

wsqx{w� n tq{|ztk±� vloµ� sq|||xo线性范围 ux∗ ussΛª

# °¯
p t∀

2q4  回收率试验

采用加样回收率法测定∀ 取已测定含量的样品三批o各

精密吸收 ts° ō分别加入对照品溶液 tssotxsoussΛª# °¯
p t

三种浓度各 t° ō按 uqu项操作方法操作后o各进样 usΛ¯v

次o测得回收率见表 t∀

2q5 精密度试验

取上述供试品溶液 t份o分别于 t天内进样 x次o和 x

天内每天进样 t次o进样量 usΛ ō测得日内与日间差k� ≥⁄l

均小于 tq{uh ∀

2q6 重现性试验

取样品按 uqu项下操作o制备 x份供试液o分别进样o测

得 � ≥⁄为 uqsyh ∀

2q7 空白试验

按处方及生产工艺模拟制备不含黄芪药材的空白样品o

按 uqu项下操作o制成空白对照液进样测试o结果在与黄芪

甲苷相应的保留时间出峰处无干扰o见图 t∀

2q8 样品测定

取三批样品o照 uqu项下操作o各进样 usΛ ō按外标法峰

面积定量o结果见表 t∀

表 1 样品中黄芪甲苷含量测定与加样回收率结果k±� vl

批号
样品含量

ÙΛª# °¯p t

加入量

ÙΛª# °¯p t

测得总量

ÙΛª# °¯p t

回收率

h

平均回

收率h

� ≥⁄

h

||sxsv uztqv? tq{w tss vysqw? tqzz |zqsy

txs wusq{? tq|z ||q{{

uss wytqu? uqtv |zq{y

||sysv uy{qx? uqtw tss vx{q|? tqyv |zqv|

txs wttqv? tqzt |{qu{ |{qus uqtv

uss wx|qz? uqsw |{qtu

||ttuu uzsqv? tq|y tss vx|qy? tqx{ |zqtt

txs wt{q{? tqyt ||qyw

uss wyuq|? tq{w |{qwv

3  讨 论

3q1 测定波长的选择

取对照品 ussΛª# °¯
p t于 t|s±° ∗ wss±° 范围内扫描o

测得黄芪甲苷在近紫外区 uss±° 左右有末端吸收o因此我

们在 uss±° ∗ uts±° 左右选择测定波长∀实验中o波长越长o

噪音越小o但灵敏度也降低∀ 综合考察这两种因素o选择

usv±° 为测定波长∀
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3q2  流动相的选择

以甲醇Β 水kvvΒ yzl在 vs°¬±内不出峰o改用乙腈Β 水

kvvΒ yzl有吸收峰o但峰形不好o最后采用乙腈Β sqth 磷酸

kvvΒ yzlo才得到满意效果∀

参考文献

1 中华人民共和国卫生部药品标准≈≥ q中药成方制剂q第六册q

t||u}tx|q

2 付铁军o李伯刚o及元乔o等q� °�≤ 法测定黄芪注射液中黄芪甲

苷的含量≈� q天然产物的研究与开发qt||zo|kwl}xvq

3 阎汝南o王静竹o刘舒平o等q� °�≤ 法测定黄芪中黄芪甲苷的含

量≈� q中国中药杂志 t||{ouvkzl}v|{∗ v||q

收稿日期}usssp swp uy

脑脉­ 号胶囊鉴别和含量测定方法的研究

赵瑞芝 丘小惠 刘茂才k广州 xtstus广东省中医院中心实验室l

摘要 目的}建立脑脉­ 号胶囊的质量控制方法∀ 方法}用薄层色谱法对其中人工牛黄o虎杖o龙胆草o益母草进行了定性鉴

别o用薄层扫描法对人工牛黄中胆酸进行了含量测定∀ 结果}线性范围为 uqyx∗ txq|°ªÙ° 平均回收率为 tssqxo� ≥⁄ 为

uqwh ∀ 结论}该方法简便!准确o可作为该制剂的质量控制方法∀

关键词 薄层层析~胆酸~薄层扫描法

Στυδψ ον µ ετηοδσ οφ ιδεντιφιχατιον ανδ χοντεντ δετερµ ινατιον οφ Ναοµ αι ­ Ηαο χαπσυλεσ

�«¤² � ∏¬½«¬k�«¤² � lo± ¬∏ ÷ ¬¤²«∏¬k± ¬∏ ÷ lo�¬∏ � ¤²¦¤¬k�¬∏ � lkΤηε χεντερ Λαβορατορψo Τραδ ιτιοναλ Χηινεσε

Μεδ ιχινε Η οσπιταλοφ Γυανγ δ ονγ Προϖινχεll

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε }� ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ °²·«²§ º ¤¶ ¶̈·¤¥̄¬¶«¦§qΜΕΤΗΟ∆ }�·¶¬±ªµ̈§¬̈±·¶o≤ ¤̄¦∏̄∏¶¥²√¬¶©¤¦·¬·¬²∏¶o

� «¬½²°¤³²̄ ¼ª²±¬¦∏¶³¬§¤·¬o�̈ ²±∏µ∏¶«̈ ·̈µ²³«¼¯̄∏¶≥º ¨̈ ·o� ±̈·¬¤±¤¶¦¤¥µ¤º µ̈̈ ¬§̈ ±·¬©¬̈§¥¼ × �≤ q× «̈ ≤ «²̄ ¬¦¤¦¬§¦²±·̈±·

º ¤¶§̈ ·̈µ°¬± §̈¥¼ × �≤ ≥ ° ·̈«²§qΡ ΕΣΥΛΤΣ} × «̈ ¬̄± ¤̈µµ¤±ª̈ º ¤¶wq|t∗ t|qwy°ªÙ° ō× «̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º ¤¶tssqzh k� ≥⁄ º ¤¶

tqyyh lqΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ}× «̈ ° ²·«²§¬¶¶¬° ³̄¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈o¤±§°¤¼ ¥̈ ∏¶̈§¤¶·«̈ ¤¶¶¤¼ ° ·̈«²§©²µ·«̈ ¦¤³¶∏̄ ¶̈q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ �¤²°¤¬­ «¤² ¦¤³¶∏̄ ö× �≤ o¦«²̄ ¬¦¤¦¬§o× �≤ ≥

  脑脉­ 号为我院医院制剂o由人工牛黄o虎杖o益母草o

龙胆草o水蛭o水牛角等药组成o具清肝熄风o破瘀涤痰的功

效o临床用于治疗中风中脏腑阳闭症∀为了控制产品质量o保

证药物疗效o我们对其中人工牛黄o虎杖o龙胆草o益母草进

行了薄层鉴别o利用薄层扫描法测定了其中胆酸的含量∀

1  仪器与试药

≤ ≥|vst 型薄层扫描仪ok日本岛津公司lo胆酸标准品o

水苏碱标准品o大黄素标准品k中国药品生物制品检定所lo

人工牛黄}武汉第二生物化学制药厂o药材对照品ok广州市

药材站l∀ 其它试剂均为分析纯∀

2  定性鉴别

2q1  胆酸的鉴别

2q1q1 供试品溶液的制备}取本品 y粒k约 vªl倾出内容物

于 tss° ¯锥形瓶中o加氯仿2冰醋酸kusΒ tl溶液 us° ō超声

处理 vs°¬±o过滤o滤液浓缩至干o加乙醇 u° ¯溶解o作为供

试品溶液∀

2q1q2 胆酸对照品溶液的配制}称取胆酸对照品 x°ªo定容

于 t° ¯容量瓶中o作为对照品溶液∀

2q1q3 对照药材溶液的制备}取人工牛黄粉约 squªo同上法

操作o制备药材对照溶液∀

2q1q4  阴性对照品溶液的制备}取不含人工牛黄的阴性样

品约 vªo按供试品溶液的制备方法o制成阴性对照品溶液∀

2q1q5  薄层色谱鉴别}取供试品液o药材对照液及阴性对照

品溶液各 w∏̄o对照品溶液 u∏̄o点于同一硅胶 � 薄层板上o以

氯仿2乙醚2冰醋酸kuΒ uΒ tl为展开剂展开o取出o晾干∀ 以

tsh 硫酸乙醇为显色剂显色o置 tssε 加热 z°¬±∀ 供试品在

与对照品相同位置上o显相同的紫色斑点o结果见图 t∀

2q2 虎杖的鉴别

2q2q1 供试品溶液的制备}取样品 ts粒o加乙醇 us° ō放置

过夜o滤过o滤液浓缩至干o加乙醇 u° ¯溶解o作为供试品溶

液∀

2q2q2 对照品溶液的配制}称取大黄素对照品 u°ªo用乙醇

定容于 ux° ¯容量瓶中o作为阳性对照品溶液∀

2q2q3  药材对照品溶液的制备}称取虎杖药材 vªo加乙醇

us° ō放置过夜o滤过o浓缩o加乙醇 u° ¯溶解o作为药材对照

品溶液∀
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