
样取芦丁对照品 份 每份约为 精密称定∀将芦丁对照

品分别加入槐米粉末中混匀∀以上述方法测定粉末中芦丁含

量 计算加样回收率∀ 结果表明 份样品的平均回收率为

≥⁄ ∀ 见表

表 1 槐米生药加样回收测定结果

取样量 芦丁原

有量

芦丁加

入量

测得量 回收率
ξθ ≥⁄

2 7  样品含量测定

取槐米的干燥粉末约 精密称定 装入索氏提取器中

以 乙醇为溶剂 提取至回流液无色 静置放冷 用

乙醇定容至 过滤 定量吸取 Λ 点于薄层板上 随行

对照品溶液 ≤ Λ ! Λ 展开 刮取薄层展开后

的芦丁斑点于离心管中 定量加入甲醇 振摇 充分洗脱

置离心机中离心 ∀取上清液

置 容量瓶中 加入 ≤ 甲醇反应试剂 混

匀 用甲醇稀释至刻度 用荧光分光光度计扫描测定 利用外

标两点法计算样品中芦丁的含量∀测定 份槐米市售样品中

芦丁的含量 得槐米生药中芦丁的含量为 ≥⁄

∀

3  讨 论

3 1  所选薄层展开剂能够将样品中的成分完全分离 芦丁

的相对比移值为 斑点圆整 无拖尾现象 本试验对提取

条件≈ 进行了选择 经对照试验后选择了 乙醇索氏提取

的方法∀

3 2  本文将色谱法与光谱法相结合 利用薄层色谱的分离

效能和荧光分光光度法的高灵敏度检出的特点进行测定∀并

且利用黄酮类化合物与 ≤ 络合后荧光增强的性质使芦

丁与 ≤ 络合 试验酸碱度及溶剂对其荧光强度的影响

选定以甲醇作试剂使芦丁与 ≤ 络合后测定的方法

提高了芦丁测定的灵敏度 重现性良好 与薄层扫描法比较

此法处理步骤较多 但可以达到相同的定量限 并且较灵敏

测定浓度比紫外分光光度法低两个数量级 更适合于芦丁的

微量分析 可望用于低浓度及复杂样品的分析∀
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养正合剂中黄芪甲苷含量的测定

王小明 赵满琼  叶向阳 衢州 浙江康德药业有限公司 衢州 浙江巨化集团公司制药厂

摘要 目的 建立养正合剂中黄芪甲苷的含量测定方法∀方法 采用薄层扫描法进行测定 检测波长 Κ 参比波长 Κ

∀ 结果 本方法线性方程为 ¬ 线性范畴 ∗ Λ 平均加样回收率 ≥⁄

∀ 结论 建立了养正合剂的含量测定方法 方法准确 重现性好∀

关键词 养正合剂!黄芪甲苷 薄层扫描法

∆ ετερµ ινατιον οφ αστραγαλοσιδε ιν Ψανγζηενγ Ηεϕι

• ÷ • ÷ ± ≠ ÷ ≠ ÷ ≠ Ζηεϕιανγ Κ ανγ δ ε

Πηαρµ αχευτιχαλΧο ΛΤ∆ Θυζηου

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × ≠ ΜΕΤΗΟ∆

× ≤ Κ Κ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∏

¬ ∗ Λ × √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ

∏ ≠

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ≠ × ≤
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  养正合剂是由黄芪!人参等药材制成的合剂 具益气健

脾!滋养肝肾 提升白细胞作用 为更好地控制产品的质量

建立了薄层扫描法测定其黄芪甲苷含量∀本品已于一九九六

年通过卫生部评审 并获新药证书∀

1  仪器与试剂

日本岛津 ≤ ≥2 型薄层扫描仪 硅胶 薄层板 ≅

试剂 氯仿!甲醇等均为分析纯 黄芪甲苷对照品由中

国生物制品鉴定所提供 批号为 2 养正合剂 浙江

衢州制药总厂 ∀

2  方法与结果

2 1  供试品溶液与对照品溶液的制备

2 1 1 供试品溶液的制备

精密吸取养正合剂 以水饱和的正丁醇萃取 次

! ! 合并正丁醇提取液 以氨试液洗 次 合并正

丁醇层∀氨试液层以水饱和的正丁醇洗 次 正

丁醇层与前次正丁醇层合并减压回收正丁醇至干 用 ∗

水溶解至 ⁄ 大孔树脂柱上 ≅ 分别以

水 乙醇冲洗 弃去洗脱液 再用 乙醇 洗

脱 收集洗脱液 洗脱速度为 ∗ 蒸干 以适量甲

醇溶解 定容至 摇匀 作为供试品溶液∀

2 1 2 对照品溶液的制备

精密称量黄芪甲苷对照品 用甲醇溶解!定容 制成每

含 的溶液 作为对照品溶液∀

2 2  薄层色谱仪扫描条件

取供试品上清液 ∗ Λ 对照品溶液 Λ 低剂

量 Λ 高剂量 间隔点于硅胶 薄层板上 以氯仿2甲醇2

水 Β Β 下层 为展开剂 展开 取出 晾干 喷 硫

酸乙醇液 ε 烘 ∀ 盖上玻璃板 胶布密封 放置

后 扫描测定 检测波长 Κ 参比波长 Κ 反

射锯齿扫描 按外标两点法计算含量 仪器其它参数 ≥÷

≥ × ≅ ⁄∞ × ≠ ∀

2 3  线性关系

精密吸取对照品溶液 ! ! ! ! Λ 点于同一薄层板

上 按拟定条件展开 显色 放置 后扫描测定∀以对照品

为横坐标 斑点峰面积积分值为纵坐标作图 求得回归方程

为 ¬ ∀ 结果表明 在

∗ Λ 范围之内 点样量与峰面积呈现良好的线性关系∀

2 4  空白试验

取缺黄芪处方 按工艺制成缺黄芪的阴性制剂∀ 按

项步骤操作 即得缺黄芪的空白供试液∀ 取缺黄芪的空白

供试液!对照品溶液!供试品溶液 点于同一薄层板上 展开!

取出!显色!扫描∀

结果表明 缺黄芪的空白供试液在黄芪甲苷斑点相应位

置无斑点 扫描图谱无干扰∀

2 5  稳定性试验

取对照品溶液点于薄层板上 展开 晾干后扫描测定 并

在室温下每隔 扫描一次∀ 结果在 ∗ 内 峰面

积积分值基本不变

≥⁄ ∀

2 6 精密度试验

2 6 1  同板精密度 精密吸取对照品溶液 Λ 在同一薄

层板上点 个相同量点 依法测定 峰面积积分值分别为

≥⁄ ∀

2 6 2  异板精密度  精密量取相同量的同一供试品溶液

分别点于 块薄层板上 依法测定 峰面积积分值分别为

≥⁄ ∀

2 7 回收率试验

取已知含量的一批养正合剂 批号 含量

置分液漏斗中 精密加入一定量的黄芪甲苷对

照品 按 项下方法处理样品 并进行测定 计算回收

率 结果见表 ∀

表 1 加样回收率试验结果

样品黄芪

甲苷量

对照品

加入量
测得总量 回收率

平均

回收率
≥⁄

表 2 养正合剂中黄芪甲苷含量测定结果

批 号 含量

2 8 样品的含量测定

取本品六批样品 按 项下方法制备对照品和供试品

溶液 点样!展开!晾干!显色!扫描 计算出六批样品黄芪甲

苷含量 每个批号测定两次 取平均值 ∀ 结果见表 ∀

根据实验结果 考虑到大生产因素 暂定本品黄芪甲苷

含量不得低于 ∀

3  讨 论

黄芪甲苷含量测定方法文献报道很多 有 ° ≤ 法≈

更常用的是薄层扫描法≈ ∗ ∀ 本实验采用薄层扫描法测定养

正合剂中黄芪甲苷的含量∀

养正合剂中黄芪为君药 所含黄芪甲苷不仅为黄芪的特

征成分 而且也是有效成分 实验中所采用方法 通过正丁醇

的萃取 氨试液! 乙醇的洗涤 去除了大部分水溶性色素

等杂质的干扰 因而测定结果较满意 回收率达 ∀
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高效液相色谱法测定消食颗粒剂中熊果酸的含量

黄 玲 李 斌  曾爱华 赣州 江西省赣州市人民医院药剂科 南昌 江西中医学院药学系

  消食颗粒剂是由山楂!神曲!白术!麦芽等 味中药组

成∀具有消食健胃 行气导滞的功效∀为了建立该制剂的质量

控制标准 本文用高效液相色谱法对该制剂中用量较大的山

楂所含熊果酸的含量进行了测定∀ 方法操作方便 结果准确

可靠 可以作为控制该制剂质量的方法∀

1  仪器与药品

高效液相色谱仪 美国 • 2 双泵 °⁄ 检

测器 进样品 ∏ ∂ 色谱管理系统 色谱

柱 ∂ 2° ≤ 规格 ≅ 粒径 Λ 保护

柱为 粒径 Λ ∀对照品 熊果酸 中国生物药品检定所提

供 ∀药品 冰醋酸!醋酸乙酯!甲醇等均为分析纯∀甲醇临用

前重蒸 次∀ 水为重蒸馏水∀

2  分析条件的确定

2 1  对照品溶液的配制  精密称取熊果酸对照品 至

量瓶中 用无水乙醇溶解并稀释至刻度∀

2 2  样品供试液的制备 精密称取消食颗粒剂 置具塞

锥形瓶中 精密加入无水乙醇 充分振摇后超声处理

静置 取上清液过 Λ 的微孔滤膜 收集滤液即

得∀

2 3  流动相  用双泵调节甲醇与醋酸水溶液的比例 使其

能排除其它成份的干扰 使熊果酸的保留时间和峰形相合

适 最后选定甲醇2水2冰醋酸 Β Β ∀

2 4  标准曲线的制备 精密吸取对照品溶液 ! ! ! !

置 量瓶中 用无水乙醇稀释至刻度 摇匀 在上述色谱

条件下 进样 Λ 进行测定 以浓度对峰面积作图 得一直

线 其回归方程 ≠ ÷ ρ ∀在浓度 Λ

∗ Λ 范围内线性关系良好∀

3  样品的测定 

精取样品供试液 Λ 进行测定 以外标法计算熊果酸

的含量 结果如表∀

表 消食颗粒剂中熊果酸的含量 ν

样品批号 ¬θ ≥⁄

含量

4  回收率实验

精密加入不同量的熊果酸标准品溶液至已测含量的样

品中 按上法提取并测定熊果酸的总量 扣除样品中熊果酸

的量计算回收率∀ 测得平均回收率为 ≥⁄ 为

∀
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来比林引起短暂性晕厥 1例

夏青兰 吴丽兰 骆松梅 丽水 丽水市中心医院

  患者 男 岁 因感冒发热来院急诊 使用来比林针

安徽省蚌埠来比林制药厂 批号 加生理盐水

静脉缓慢推注 在注射约过半小时患者突然面色苍白!

胸闷!恶心即晕厥 立即停止使用并给予吸氧!心电监护∀ 查

心率 呼吸 次 血压 均未见异

常 经观察 后患者慢慢清醒 面色转红 胸闷!恶心症状

逐渐消失∀ 因患者发热未退而改用双黄连输液 哈尔

滨制药三厂 批号 静脉滴注 第二天患者体温正

常 未见任何不良反应∀

来比林是阿司匹林与赖氨酸的复盐 可用于各种原因引

起的发热与疼痛 具有毒副作用小!使用安全!无成瘾性等优

点 其不良反应与阿司匹林相似 主要为胃肠道反应∀该患者

使用来比林针出现短暂晕厥还未见有报道 应引起临床注

意∀
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