
2  方法与结果

2 1  测定波长  以水为空白 取适量样品按标准曲线项下

方法操作 于 ∗ 波长范围内扫描 最大吸收波长

为 ? ∀

2 2  标准曲线  精密称取干燥至恒重的无水葡萄糖

置 容量瓶中 加水溶解后稀释至刻度制成贮备

液 分别精密吸取贮备液 ! ! ! ! ! 置

容量瓶中 加水稀释至刻度 分别精密吸取上述稀释

液各 置具塞试管中 精密加入 苯酚试剂 混匀

沿管壁加入浓硫酸 静置 振摇 置沸水浴中加热

立即转入冷水浴中冷却置室温 以蒸馏水为空白 在

波长处测定吸光度∀标准曲线为 ≅

≤ ∀ 其在 ∗ Λ 浓度范

围内呈良好的线性关系∀

2 3  换算因子测定 取原药材 以体积比 倍量蒸馏水浸泡

煮沸并保持微沸 共两次 合并煎煮液 脱色 趁热过

滤 浓缩至一定量 用乙醚脱酯三次 每次 水层蒸干至

浸膏状 加入乙醇至含醇量达 静置 用乙醇!丙酮

分别洗涤沉淀 ε 烘干备用∀ 精密称取上述干燥品

加水配成 的溶液 精密吸取上述溶液

按标准曲线项下操作并测定 同时作空白对照 换算因

子 ∀

2 4  重复性实验  取原药材共 批 以体积比 倍量蒸馏

水浸泡 煮沸并保持微沸 共两次 合并煎煮液 加

活性炭脱色 趁热过滤 浓缩置 用乙醚脱酯三

次 每次 水层蒸干至浸膏状 加入乙醇至含醇量达

静置 用乙醇!丙酮分别洗涤沉淀 ε 烘干备

用≈ ∀ 分别精密称取样品 置 容量瓶中 加水至刻度∀

再分别精密量取 置 容量瓶中 加水至刻度 按

项下方法操作 含量为

平均含量为 ≥⁄为 ∀

2 5  稳定性实验 取 项下经 ε 烘干备用的样品 制

备样品溶液 结果表明在 内是稳定的 内吸收值的

≥⁄为 ∀

2 6  方法回收率  已做含测的五批原药材 分别按 项

下依法提取 置 容量瓶中 分别精密加入不同量的

无水葡萄糖 加水至刻度 按 项下方法操作 测得加

样回收率 结果见表 ∀

表 1 回收率试验结果

编号
加入量

∏ #

测得量

∏ #
回收率 平均回收率 ≥⁄

?

2 7 样品中多糖的含量测定 取 项下经 ε 烘干备用

的 批样品 分别精密称取适量置 容量瓶中 加水溶

解后稀释至刻度∀分别精密量取 置 容量瓶中 加水

至刻度 摇匀 分别精取各稀释液 置具塞试管中 按

/ 0项下方法进行操作 测定吸光度 结果见表 ∀

表 2 龙眼参中多糖的含量

批号 含量 平均含量

?

3  讨论

3 1  多糖是龙眼参的有效成分之一 多糖具有广泛的生物

学活性 具有提高大脑供血供氧量 促进生长发育 提高放!

化疗后受损或低下的免疫功能∀用苯酚硫酸法测定龙眼参中

多糖的含量 五批样批样品中多糖含量为 ?

≥⁄ ∀

3 2 样品提取后煎煮液较为粘稠 活性碳脱色时 应趁热过

滤 用乙醚!丙酮!乙醇处理样品时 充分脱酯脱色 以减少其

他成分对测定方法的干扰∀

3 3 苯酚试剂及浓硫酸应精密加入 先静置后振摇 置水浴

中加热 后立即冷却∀
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益肾丸质量标准的研究
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摘要 目的 为有效控制益肾丸的质量 探索质量控制的标准 方法 采用薄层色谱法对本品中的君药进行定性鉴别 用甲醇

提取!乙醚洗涤!正丁醇萃取!氢氧化钾洗涤法制备样品 以正丁醇2醋酸异戊酯2水 Β Β 上层液为展开剂 单波长线性薄

层扫描法 检测波长为 对益肾丸中黄芪甲苷的含量进行定量研究 结果 标准曲线 重现性 ≥⁄ ∗
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精密度 ≥⁄ ∗ 益肾丸中黄芪甲苷含量 ≥⁄ 加样回收率平均为 ≥⁄

本文方法稳定可靠 可作为该制剂的质量控制标准之一∀

关键词 益肾丸 薄层色谱鉴别 黄芪甲苷 薄层扫描法

Στυδψ ον θυαλιτψ στανδαρδσ φορ Ψισηεν Πιλλ

≠ ∏ ⁄ ÷ ∏≥ • ∏⁄ ¬ ∏ ∏ ΓενεραλΗ οσπιταλοφ νανϕινγ Χοµ µ ανδ

ΠΑΛ Ν ανϕινγ Χηινα

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε ∏ ∏ ≠ ° ΜΕΤΗΟ∆ ≤ ∏ ƒ

¬ ¬ ≠ ° × ≤ ×

√ ∏ ∏ × ≤ ≥ Ρ ΕΣΥΛΤΣ ×

∏ × √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ

∏ ∏ ≠ °

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ≠ ° × ≤ × ≤ ≥

  益肾丸是我院自行研制 用于治疗慢性肾病的中成药制

剂 主要成分为黄芪!白术!当归!党参!柴胡等∀ 具有健脾益

气功效 消除肾脏病人的尿蛋白作用 临床疗效确切 效果明

显∀ 为有效控制质量 我们采用薄层色谱法对本品中的党参

等药进行定性鉴别 用薄层扫描法测定黄芪甲苷含量∀

1  仪器!药品与试药

薄层扫描仪 × ≤ ≥≤ ∞ 点样仪 ×

双槽层析缸 以上均为瑞士 ≤ 产品 自动铺板机

° ± 型 重庆南岸新力实验电气厂 十万分之一电子秤

2 ∞ 恒温磁力搅拌器 2 型上海司乐仪器

厂 电热恒温真空干燥箱 ⁄ 创新医疗器械厂 硅胶

薄层层析用 青岛海洋化工厂生产 黄芪甲苷!阿魏酸对照

品 中国药品生物制品检定所提供 益肾丸 本院制剂科生

产批号 黄芪!党

参!当归!白术对照药材均经过鉴定 所用试剂均为分析纯∀

2  实验条件

2 1  薄层板的制备 硅胶 加 羧甲基纤维素钠溶液

Β 研匀 制板 规格 ≅ 厚度 室温晾干

经 ε 活化 置干燥器中备用∀

2 2  仪器参数  单色器带宽 狭逢宽度 狭

逢长度 扫描速度 扫描波长 ∀

2 3  测定波长的选择  吸取含量测定中的对照品溶液!阳

性对照溶液! 供试品溶液及缺黄芪空白对照溶液各 Λ 按

含量测定法进行点样!展开!显色 于 ∗ 波长范围

内进行扫描 得最大吸收波长为 ∀

3  薄层定性鉴别

3 1  党参的鉴别

3 1 1  阳性对照液的制备 称取党参粉末 加 盐酸

置恒温磁力搅拌器 ε 水解 滤过 滤液置分液漏

斗中 用氯仿萃取 次 合并 次萃取液 水浴

挥干 加氯仿至 备用∀

3 1 2  供试品溶液的制备  称取益肾丸 研碎 加

盐酸 余同阳性对照液∀

3 1 3 缺党参空白对照液的制备 按处方比例称取不含党

参的药材 以阳性对照液的制备方法制得空白对照液∀

3 1 4  薄层层析  吸取阳性对照液!空白对照液和供试液

各 Λ 点于硅胶 板上 以氯仿2丙酮 Β 为展开剂 展

开时间 晾干 喷以 硫酸乙醇液 烘烤数分钟显色∀

结果益肾丸提取液在硅胶 板上与党参对照液相应位置有

相同的黑色斑点 而空白对照溶液在相同位置无斑点∀

3 2 当归的鉴别≈

3 2 1  对照液的制备 取阿魏酸对照品制成 的甲

醇液备用∀

3 2 2 阳性对照液的制备 取当归粗末 加甲醇 放

置 浸提 滤过 滤液备用∀

3 2 3  供试液的制备  取益肾丸 研碎 加甲醇

放置 浸提 滤过 滤液备用∀

3 2 4 缺当归空白对照液的制备 按处方比例称取不含当

归的药材 以阳性对照液的制备方法制得空白对照液∀

3 2 5  薄层层析 吸取对照液!阳性对照液!空白对照液和

供试液各 Λ 点于硅胶 板上 以氯仿2苯 Β 为展开剂

展开时间 晾干 于紫外灯 下检测 结果益肾

丸提取液在硅胶 板上与对照液和阳性对照液在相应位置

上有相同的蓝色荧光斑点 而空白对照溶液在相同位置无蓝

色荧光斑点∀

3 3 白术的鉴别≈

3 3 1 阳性对照液的制备 取白术粗末 加石油醚 ∗

ε ε 水浴浸渍 滤过 滤液水浴挥干加石油醚

至 备用∀

3 3 2 供试液的制备 取益肾丸 加石油醚 余同

阳性对照液的制备∀

3 3 3 缺白术空白对照液的制备 按处方比例称取不含白

术的药材 以阳性对照液的制备方法制得空白对照液∀

3 3 4 薄层层析 吸取对照液和供试液各 Λ 点于硅胶
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板上 以石油醚2乙酸乙酯 Β 为展开剂 展开时间

取出 晾干 喷以 对二甲氨基苯甲醛的 硫酸

乙醇液 烘烤数分钟显色 结果在硅胶 板上益肾丸提取液

与对照液在相应位置上有相同的紫红色斑点 而空白对照溶

液在相同位置无斑点∀

3 4  黄芪的鉴别

取黄芪甲苷含量测定下的黄芪阳性对照溶液!黄芪甲苷

对照液!益肾丸供试品溶液!缺黄芪空白对照溶液各 Λ 点

于硅胶 板上 依含量测定法展开!显色∀结果供试品及阳性

对照溶液与黄芪甲苷对照溶液在相应位置有相同的棕褐色

斑点 而空白对照溶液在相同位置无斑点∀

4  黄芪甲苷含量测定

4 1  试液的制备

4 1 1 对照品溶液的制备 精密称取真空干燥至恒重的黄

芪甲苷对照品 加甲醇超声溶解 制成浓度为 的

对照液∀

4 1 2  供试品溶液的制备≈  取本品研细 精密称取约

加甲醇 回流提取 滤过 残渣加甲醇 回流

提取 滤过 合并两次滤液 水浴挥去甲醇∀ 提取物加蒸馏

溶解 置分液漏斗中 用乙醚洗涤 次

弃去乙醚层 水层挥去乙醚∀ 水层用水饱和的正丁醇

萃取 次 弃去水层 合并正丁醇萃取液

用正丁醇饱和的 氢氧化钾溶液洗涤 次

弃去碱液 用正丁醇饱和的水洗至中性 正丁醇液水

浴挥干∀ 残渣加甲醇溶解 并定容至 ∀

4 1 3 缺黄芪空白对照溶液的制备 按处方比例称取不含

黄芪的药材 以供试品溶液的制备方法制得黄芪空白对照

液∀

4 1 4  黄芪阳性对照溶液的制备  取黄芪研细 精密称取

约 以供试品溶液的制备方法制得黄芪阳性对照液∀

4 2  方法学试验

4 2 1 标准曲线 吸取黄芪甲苷对照溶液用自动点样器点

样 点样量为 Λ 以正丁醇2醋酸异戊酯2水 Β

Β 的上层溶液为展开剂∀ 用 硫酸乙醇为显色剂喷雾

烘烤数分钟显色∀ 展开显色后扫描测定∀ 以点样量 Λ 为横

坐标 峰面积为纵坐标绘制标准曲线 得回归方程为 ≠

÷ Χ 表明在 ∗ Λ 范围内 点样

量与斑点峰面积呈线性关系∀

4 2 2  空白干扰试验  取黄芪阳性对照溶液!黄芪甲苷对

照液!供试品溶液!缺黄芪空白对照溶液点于同一块薄层板

上 依法展开 显色 扫描∀结果黄芪甲苷对照溶液!供试品及

黄芪阳性对照溶液在相应位置有相应吸收峰 而黄芪阴性对

照溶液在相应位置无吸收峰∀

4 2 3  稳定性试验  每隔一定时间 以后

每隔 测定 次 测样品峰面积 内测定结果稳定 ≥⁄

∀

4 2 4  精密度测定 板内差 在同一块硅胶 板上分别点

对照品溶液 Λ 个点 ≥⁄ Λ 个点 ≥⁄

Λ 个点 ≥⁄ ∀ 板间差 在 块硅胶 板上

均点样 Λ Λ Λ ≥⁄分别为 ∀

4 3 样品含量测定

分别精密吸取对照液 Λ 和供试液 Λ 点于同一块

硅胶 板上 按上述条件测定 以外标二点法计算黄芪甲苷

含量 结果见表 平均含量为 益肾丸含黄芪甲苷

≥⁄ ∀

表 1 样品中黄芪甲苷含量测定结果

批号 平均含量 ≥⁄

?

?

?

?

?

4 4 加样回收率试验

精密称取已被测定含量的益肾丸 份 研碎 置圆底烧

瓶中 分别加入上述黄芪甲苷对照液 按供试液制备方法制

备 点于硅胶 板上 展开后显色 依法扫描测定 平均回收

率为 ≥⁄ ∀ 结果见表 ∀

表 2 加样回收率试验结果

编号
样品量 加入量 测得总量 回收率 ≥⁄

5  讨论

5 1  据文献报道党参可用薄层层析来作党参皂苷的鉴别

但经试验层析分离效果不理想 改用酸水解 将党参皂苷水

解成苷元后再进行薄层层析 结果分离效果很好 而斑点的

成分有待进一步确证∀

5 2  益肾丸中的黄芪甲苷含量为 加样回收率

平均为 ≥⁄ 标准曲线 Χ

重现性 ≥⁄ ∗ 精密度 ≥⁄ ∗

本实验方法稳定可靠 可作为该制剂的质量控制方

法之一∀
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