
于玻璃板上o扫描测定供试品与对照品的峰面积o按外标二

点法计算含量结果于表 t!表 u∀

表 1 样品 uΛ¯含量的测定结果kν� yl

编号
含量

kΛªl

平均含量

kΛªl

平均浓度

k°ªÙ° l̄

� ≥⁄

kh l

t sqv{uz

u sqv|s{

v sqv||y

w sqwvxy sqwtsx tqsux xqwt

x sqwuxt

y sqwu|t

表 2 样品 xΛ¯含量的测定结果kν� yl

编号
含量

kΛªl

平均含量

kΛªl

平均浓度

k°ªÙ° l̄

� ≥⁄

kh l

t sq|tsz

u sq|syv

v sq{|xz

w sq|swy sq{{zu sq{{z vq||

x sq{{|w

y sq{tyz

3q5  加样回收率实验}取同一批样品 v份o分置 ts° ¯离心

管中o每份 t° ō各加入不同量的黄芩苷对照液o用 u° ¯石油

醚萃取振荡离心o分取药液层o挥去醚层o取上清液 t° ¯置

x° ¯容量瓶中o加甲醇定容至刻度∀在同一聚酰胺薄膜上o随

行标准品交叉点样o展开o除去溶剂后扫描测定o外标法计算

含量o结果回收率为 ||qt{h o� ≥⁄� tq|sh ∀

3q6 讨论

3q6q1  黄芩苷在可见2紫外分光光度计上显示 Κ°¤¬� uz|±°

? to本实验选用 u{s±° 为测定波长∀

3q6q2  用聚酰胺薄膜和硅胶 �uxw对黄芩苷进行展开分析o

前者的展开效果优于后者o斑点圆且集中o清晰∀

3q6q3  用石油醚萃取样品o以除去脂溶性杂质o然后用甲醇

处理o取上清液离心o没有沉淀产生o所以本文直接用石油醚

萃取o甲醇处理后的上清液点样o展开扫描时杂质的干扰得

到很好的排除∀ 扫描前要完全把溶剂挥发尽∀

3q6q4 用 vyh 醋酸为展开剂 tu¦° o其黄芩苷 � ©� sqwo不用

其它多元展开剂系统防止出现溶剂脱混现象∀

3q6q5  薄层层析证明供试品中含有黄芩苷o若处方中除去

黄芩o则阴性液中无此荧光斑点o在含量测定时排除了其它

杂质的干扰∀
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蒙成药给喜古纳26 散的定性研究

杨澍平 石 妍t 塔 娜 候 凯t
k包头 stswvs 包头市药品检验所~t包头市第四医院l

  蒙成药给喜古纳2y散o别名为西木星2y散o由沙棘!碱

面!木香!大黄!皮硝k制l!山奈等六味药组成∀ 具有活血化

瘀!调经之效∀用于妇科血瘀!闭经!小腹疼痛等病∀本方来源

于5蒙医验方6o收载于5内蒙古蒙成药标准6kt|{w版l中o仅

有性状鉴别∀本文采用化学和薄层色谱方法对成药中的每味

药进行鉴定o可作为该制剂的质量控制方法之一∀

1  实验仪器与材料

� ∂ 2{型紫外光灯k上海分析仪器厂无锡分厂lo≤ ÷ 2tss

型超声波清洗机k北京市医疗设备二厂lo|v|型薄层制板器

k重庆贝可得公司l∀

大黄对照药材!大黄酸!木香对照药材k中国药品生物制

品检定所l~硅胶 � k青岛海洋化工厂l~硅胶 � k青岛海洋化

工厂分厂l~蒙成药给喜古纳2y散k包头市蒙医中医医院蒙药

制剂室提供o配方药材经包头市药品检验所鉴定l~试剂均为

分析纯∀

沙棘采自内蒙古赤峰市克什克腾旗境内o经鉴定为胡颓

子科植物沙棘 � ¬³³²³«¤̈ µ«¤°±²¬§̈ ¶�q的干燥成熟果实∀山

奈购自包头市医药分公司药材站o产地不清o经鉴定为姜科

植物山奈�¤̈ °³©̈ µ¬¤ª¤̄¤±ª¤�q的干燥根茎∀

2  化学定性

2q1 取成药 sqx ªo加稀硫酸 x ° ō有气泡产生∀ 煮沸o趁热

过滤o放冷o加乙醚 x ° ō振摇o乙醚层显黄色∀ 分取乙醚液o
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加氨试液 u ° ō振摇o氨液层显红色k检碱面l∀

2q2  取缺碱面成药 sqx ªo按 uqt方法操作未成阳性反应∀

2q3  取成药适量o加水溶解o滤过∀ 取滤液 t∗ u ° ¯置试管

中o滴加二氯化钡试液o即发生类白色沉淀o在稀盐酸中不溶

解k检皮硝l∀

2q4  取缺皮硝成药适量o加水溶解o滤过∀ 取滤液 t∗ u ° ¯

置试管中o滴加二氯化钡试液o生成类白色沉淀o但在稀盐酸

中溶解∀

3  薄层定性

3q1  大黄的鉴别

3q1q1  供试液的制备 取成药 sqx ªo加甲醇 us ° ō浸渍 t

«o滤过∀ 取滤液 x ° ō蒸干o加水 ts ° ¯使溶解∀ 再加盐酸 t

° ō置水浴上加热 vs °¬±o立即冷却o用乙醚提取两次o每次

us ° ō合并乙醚液o蒸干o残渣加氯仿 t ° ¯使溶解o即得∀

3q1q2 大黄对照药材溶液制备 取大黄对照药材 sqt ªo按

供试液制备方法制成即得∀

3q1q3  对照品液制备  取大黄酸对照品o加甲醇制成每 t

° ¯含 t °ª溶液即得∀

3q1q4 阴性对照品溶液制备 取按处方比例制成缺大黄的

散 sqx ªo按供试液制备方法制成即得∀

3q1q5  层析定性 吸取上述 w种溶液各 x Λ ō分别点于同一

羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 � 薄层板上o以石油醚kvs

∗ ysε lp 甲酸p 乙酯p 甲酸ktxΒ xΒ tl的上层溶液为展开

剂∀展开o取出o晾干o置紫外灯kvyx ±° l下检视∀供试品色谱

中在与对照药材!对照色谱相应的位置上o显相同颜色的荧

光斑点~阴性对照品无此斑点∀

3q2  沙棘的鉴别

3q2q1 对照药材溶液的制备 取沙棘果 x ªo加乙醇 us ° ō

加热回流 tqx «o滤过∀滤液回收乙醇至近干∀加水 ts ° ¯溶

解并移入分液漏斗中o用醋酸乙酯提取 x次o每次 ts ° ō合

并提取液o用无水硫酸钠脱水后o浓缩至 u ° ō即得∀

3q2q2  供试品液的制备 取成药 ts ªo加乙醇 ws ° ō按对

照药材溶液制备方法制成即得∀

3q2q3 阴性对照品溶液制备 取按处方比例制成缺沙棘的

散 ts ªo按供试品液制备方法制成即得∀

3q2q4  层析定性 吸取上述 v种溶液各 ts Λ ō分别点于同

一羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 � 薄层板上o以醋酸乙酯

p 乙醇p 苯k{Β tΒ sqxl为展开剂o展开o取出o晾干o喷以

uh 三氯化铝甲醇溶液o在 tsxε 烘数分钟o置紫外灯kuxw

±° l下检视∀ 供试品色谱中在与对照药材色谱相应的位置

上o显相同颜色的荧光斑点∀

3q3  木香的鉴别

3q3q1 对照药材溶液的制备 取木香对照药材 t ªo加醋酸

乙酯 ws ° ō加热回流 vs °¬±k或冷浸 y «lo滤过∀滤液浓缩至

u ° ō即得∀

3q3q2  供试品液的制备  取成药 ts ªo按对照药材溶液制

备方法制成即得∀

3q3q3 阴性对照品溶液制备 取按处方比例制成缺木香的

散 ts ªo按对照药材溶液制备方法制成即得∀

3q3q4  层析定性 分别吸取上述 v种溶液各 x Λ !̄ts Λ !̄ts

Λ ō分别点于同一羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 � 薄层板

上o以苯p 醋酸乙酯p 冰醋酸kt{Β tΒ tl为展开剂o展开o取

出o晾干o喷以茴香醛p 甲醇p 浓硫酸ktΒ w{Β tl混合溶液o

在 tsxε 烘数分钟o置紫外灯kuxw ±° l下检视∀ 供试品色谱

中在与对照药材色谱相应的位置上o显相同颜色的兰色荧光

斑点∀

3q4 山奈的鉴别

3q4q1  供试品溶液的制备 取成药 x ªo加甲醇 x ° ō超声

提取 ts °¬±o滤过o即得∀

3q4q2 山奈药材溶液制备 取山奈药材 sqx ªo按供试品溶

液制备方法制成o即得∀

3q4q3 阴性对照品溶液制备 取按处方比例制成缺大黄的

散 x ªo按供试液制备方法制成即得∀

3q4q4  层析定性 吸取上述 v种溶液和 x Λ !̄u Λ !̄x Λ ō并

分别点于同一硅胶 � uxw薄层板上o以正已烷p 醋酸乙酯

kt{Β tl为展开剂o展开o取出o晾干o置紫外光灯kuxw ±° l下

检视∀ 供试品色谱中在与对照药材色谱相应的位置上o显相

同颜色的荧光斑点~阴性对照品无此斑点∀

4  讨 论

4q1  蒙成药给喜古纳2y散中大黄!木香!山奈!沙棘四味药

的薄层色谱鉴别o均制备了相应的缺味阴性对照品o结果阴

性对照品色谱在与对照品或对照药材色谱相应位置上无斑

点o说明本法具有专属性o可供本品质量控制用∀

4q2 成药中碱面!皮硝两味药仅做了显色和沉淀反应o可供

参考∀

4q3 在蒙成药标准中规定的皮硝微炒制后用∀ 皮硝为极不

纯的矿物药o不符合内服要求∀且主要成分为硫酸钠o经炒制

后也解决不了提纯问题∀故建议将处方中皮硝改用芒硝为确

切∀
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