
表 1 醋酸氢化可的松回收率测定结果

样品号 投入量 Λ # 测定时间测得量 Λ # 回收率 平均测定量 Λ # 平均回收率 总平均回收率 ≥⁄

3 4 3  测定法 取对照品溶液与供试品溶液 分别在 ∗

波长区间绘制一阶导数 ϖ Κ 光谱图 量取波

峰与波谷间的振幅值 计算即得∀

3 5  样品测定

用上述拟定的方法测定本所制备的祛白酊 批 批号分

别为 ! ! ! ! 含量分别为标

示量的 ! ! ! ! ∀

 讨论与小结

 君药补骨脂中含多种香豆精类成分 包括补骨脂素 呋

喃骈香豆精 异补骨脂素 异呋喃骈香豆精 臣药栀子中含

栀子苷 它们皆为治疗白癜风的有效成分∀ 本品中含中药成

分 种 薄层色谱鉴别时各成分间相互干扰较大 经反复实

验 补骨脂素和异补骨脂素以石油醚 乙酸乙酯 Β 为

展开剂 栀子苷以乙酸乙酯Β 丙酮Β 甲酸Β 水 Β Β Β

为展开剂 斑点清晰 分离效果良好∀

4 2  醋酸氢化可的松在 波长处有最大吸收 而中药

提取液在 处也有较小吸收 因此采用一般分光光度

法测定其含量专属性差 结果不理想∀通过实验 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 排除了处方

中其它成分的干扰 不需对样品进行特殊处理 能较好地反

映本品的质量 且方法简便易行 重现性好 结果满意∀

参考文献

1 中国药典 二部 # 年版Β

2 相秉仁编著# 计算药学# 第 版# 北京 中国医药科技出版社

收稿日期

ΗΠΛΧ测定黄芪精中黄芪甲苷的含量

张 虹 叶美娣 陈学锋 湖州 浙江省湖州市第一医院

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 2 ⁄≥ Λ ≅ 流动相乙腈

磷酸 Β 检测波长 流速 # ∀结果 平均回收率 ≥⁄ ∀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

∆ετερµ ινατιον οφ Αστραγαλοσιδε ιν Ηυανγ Θι ϑινγ βψ ΗΠΛΧ
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≠ ≠ ≤ ÷ ∏ ≤ ÷ Τηε φιρστ Η οσπιταλ οφ Ζηε ϑιανγ Η υζηου

Η υζηου

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × ° ≤ ∏ ±

ΜΕΤΗΟ∆ 2 ⁄≥ ∏ Λ ≅ ∏ 2

Β × √ × # Ρ ΕΣΥΛΤΣ × √ √

≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ × ∏ ∏ ±

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ° ≤ ∏ ±

  黄芪精为中华人民共和国卫生部药品标准≈ 收载的中

药品种 系黄芪制成的口服液∀ 部颁标准对其有效成分黄芪

甲苷 采用 × ≤ 鉴别 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≈ ∀本文采用 ° ≤ 法 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 双泵 检测器

紫外分光光度计 × 北京市通用仪器设备公司 ∀

乙腈为色谱纯 其它试剂均为分析纯 水为重蒸馏水∀黄

芪甲苷对照品 中国药品生物制品检定所 2 黄芪

精 市售 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

分析柱为 2 ⁄≥ Λ ≅ 流动相

为乙腈 磷酸 Β 流速 # 检测波长

常温操作∀

2 2  供试品溶液的制备

精密吸取样品 用水饱和的正丁醇于分液漏斗中

萃取 次 每次 ∀合并 次正丁醇萃取液 用氨试液洗

次 每次 弃去氨液 正丁醇液蒸干 残渣精密加甲醇

溶解 用 Λ 滤膜抽滤∀为供试品溶液∀对照品及样

品色谱图见图 ∀

图 1  色谱图

对照品 样品 ≤ 空白样品 黄芪甲苷

2 3  线性关系的考察

精密称取黄芪甲苷对照品 加甲醇溶解并定容至

量瓶中 以浓度 ≤ Λ # 进样∀

进样量 Λ 按上述色谱条件测定 得峰 经回归为 ≤

线性范围 ∗ Λ

# ∀

2 4  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 各

精密吸收 分别加入对照品溶液 Λ #

三种浓度各 按 项操作方法操作后 各进样 Λ

次 测得回收率见表 ∀

2 5 精密度试验

取上述供试品溶液 份 分别于 天内进样 次 和

天内每天进样 次 进样量 Λ 测得日内与日间差 ≥⁄

均小于 ∀

2 6 重现性试验

取样品按 项下操作 制备 份供试液 分别进样 测

得 ≥⁄为 ∀

2 7 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

按 项下操作 制成空白对照液进样测试 结果在与黄芪

甲苷相应的保留时间出峰处无干扰 见图 ∀

2 8 样品测定

取三批样品 照 项下操作 各进样 Λ 按外标法峰

面积定量 结果见表 ∀

表 1 样品中黄芪甲苷含量测定与加样回收率结果

批号
样品含量

Λ #

加入量

Λ #

测得总量

Λ #

回收率 平均回

收率

≥⁄

? ?

?

?

? ?

?

?

? ?

?

?

3  讨 论

3 1 测定波长的选择

取对照品 Λ # 于 ∗ 范围内扫描

测得黄芪甲苷在近紫外区 左右有末端吸收 因此我

们在 ∗ 左右选择测定波长∀实验中 波长越长

噪音越小 但灵敏度也降低∀ 综合考察这两种因素 选择

为测定波长∀
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3 2  流动相的选择

以甲醇Β 水 Β 在 内不出峰 改用乙腈Β 水

Β 有吸收峰 但峰形不好 最后采用乙腈Β 磷酸

Β 才得到满意效果∀
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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 广州 广东省中医院中心实验室

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 虎杖 龙胆草 益母草进行了定性鉴

别 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 ∗ 平均回收率为 ≥⁄ 为

∀ 结论 该方法简便!准确 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

∏ ± ∏ ÷ ∏ ± ∏ ÷ ∏ ∏ Τηε χεντερ Λαβορατορψ Τραδ ιτιοναλ Χηινεσε

Μεδ ιχινε Η οσπιταλοφ Γυανγ δ ονγ Προϖινχε

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε ∏ ΜΕΤΗΟ∆ ≤ ∏∏ √ ∏

∏ ∏ ∏ ∏ ≥ × ≤ × ≤

× ≤ ≥ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∗ × √ ≥⁄

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ × ∏ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ∏ × ≤ × ≤ ≥

  脑脉 号为我院医院制剂 由人工牛黄 虎杖 益母草

龙胆草 水蛭 水牛角等药组成 具清肝熄风 破瘀涤痰的功

效 临床用于治疗中风中脏腑阳闭症∀为了控制产品质量 保

证药物疗效 我们对其中人工牛黄 虎杖 龙胆草 益母草进

行了薄层鉴别 利用薄层扫描法测定了其中胆酸的含量∀

1  仪器与试药

≤ ≥ 型薄层扫描仪 日本岛津公司 胆酸标准品

水苏碱标准品 大黄素标准品 中国药品生物制品检定所

人工牛黄 武汉第二生物化学制药厂 药材对照品 广州市

药材站 ∀ 其它试剂均为分析纯∀

2  定性鉴别

2 1  胆酸的鉴别

2 1 1 供试品溶液的制备 取本品 粒 约 倾出内容物

于 锥形瓶中 加氯仿2冰醋酸 Β 溶液 超声

处理 过滤 滤液浓缩至干 加乙醇 溶解 作为供

试品溶液∀

2 1 2 胆酸对照品溶液的配制 称取胆酸对照品 定容

于 容量瓶中 作为对照品溶液∀

2 1 3 对照药材溶液的制备 取人工牛黄粉约 同上法

操作 制备药材对照溶液∀

2 1 4  阴性对照品溶液的制备 取不含人工牛黄的阴性样

品约 按供试品溶液的制备方法 制成阴性对照品溶液∀

2 1 5  薄层色谱鉴别 取供试品液 药材对照液及阴性对照

品溶液各 ∏ 对照品溶液 ∏ 点于同一硅胶 薄层板上 以

氯仿2乙醚2冰醋酸 Β Β 为展开剂展开 取出 晾干∀ 以

硫酸乙醇为显色剂显色 置 ε 加热 ∀ 供试品在

与对照品相同位置上 显相同的紫色斑点 结果见图 ∀

2 2 虎杖的鉴别

2 2 1 供试品溶液的制备 取样品 粒 加乙醇 放置

过夜 滤过 滤液浓缩至干 加乙醇 溶解 作为供试品溶

液∀

2 2 2 对照品溶液的配制 称取大黄素对照品 用乙醇

定容于 容量瓶中 作为阳性对照品溶液∀

2 2 3  药材对照品溶液的制备 称取虎杖药材 加乙醇

放置过夜 滤过 浓缩 加乙醇 溶解 作为药材对照

品溶液∀
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