
于 xs°�量瓶中 o加酸性异丙醇至刻度 o摇匀 ∀在 uxs ∗

xss±°波长范围内绘制一阶导数光谱 o以谷零法测 vz{±°处

的 ⁄值 o求得回归方程为 Χ� vuv qsy ∆ n s qst|y ρ � s q|||

u o线性范围 t ∗ tsΛª#°�∀

2 q2 q3  回收率测定 }精密取标准曲线下的维甲酸溶液 t qs o

t qx ou qs°�各 v份 o置 xs°�量瓶中 o加入处方量的基质滤

液 o用酸性异丙醇定容 o摇匀 ∀分别绘制一阶导数光谱 o测定

vz{±° 处的 ∆ 值 o按回归方程计算浓度 ∀平均回收率为

tss qvz h o � ≥⁄为 s q|z h ∀见表 t ∀

表 1  维甲酸回收率测定结果k ν � vl

Ταβ 1  × «̈ µ̈¶∏̄·²©·µ̈·¬±²¬± µ̈¦²√ µ̈¼ k ν � vl

编号
投入量

kª#°�p tl

测得量

kΛª#°�p tl

回收率

k h l

平均回收率

k h l

� ≥⁄

k h l

t u qss u qsu tst qst

u w qss v q|z || quy tss qvz s q|z

v y qss y qsx tss q{y

2 q2 q4  样品测定 }精密称取样品 tª置 ws°�烧杯中 o加入适

量酸性异丙醇搅拌使溶解 o并转移至 xs°�量瓶中 o同法操

作三次 o并用酸性异丙醇稀释至刻度 o摇匀 ∀过滤 o取续滤液

按回收率方法测定 ∀共测三批样品 o其含量分别为标示量的

|y qsv h o|{ q{{ h otsv qvw h ∀见表 u ∀

表 2  样品含量测定结果k ν � vl

Ταβ 2  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·²©¶¤°³̄ ¶̈k ν � vl

批  号 相当于标示量k h l � ≥⁄k h l

sssysv |y qsv s qyx

sssysy |{ q{{ s qw{

sssyux tsv qvw s qwu

3  讨论

3 q1  维甲酸易受光空气 !酸碱性和氧化剂等的影响 o为了增

加药物的稳定性 o先将维甲酸用环糊精用研和法将其包合起

来制成环糊精包合物 o再制成凝胶剂 o从而提高了维甲酸的

稳定性 ∀

3 q2  用酸性异丙醇为溶媒提取维甲酸时 o应注意提取完全 o

避免损失 ∀

3 q3  维甲酸对光敏感 o测定时应使用棕色容量瓶 o并注意避

光操作 ∀

3 q4  本法操作简便 !快速 o可用于医院质量控制 ∀

参考文献

≈1  庄志铨 o李国锋 o石兴华 q维甲酸环糊精包合物乳膏的研制

≈�  q中国医院药学杂志 ot||x otx k{l vyu q

≈2  梁希月 o杨向红 o李仁秋 q卡波姆基质牙周炎缓释凝胶的研制

与质量控制≈�  q中国药房 ot||| ~tskxl }uts q

≈3  刘忠 o陈冠容 q甲硝唑凝胶的一阶导数光谱法测定≈�  q中国医

院药学杂志 ot||z otz kwl tyz q

收稿日期 }usst2sz2ts

清淋冲剂中大黄酸含量测定研究

宋友昕t o吕武清 ot虞金宝t o杨林t o丁芳u
kt q江西省中医药研究所 o江西  南昌 vvsszz ~u q江西省医药学校 o江西  南昌 vvsssyl

摘要 }目的  建立清淋冲剂的含量测定方法 ∀方法  采用酸水解制备供试品 o应用薄层扫描法测定清淋冲剂中大黄酸的含
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ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :µ«̈¬± ~ ±¬±ª̄¬±ª �µ¤±∏̄ ¶̈~ ×�≤2¶¦¤±±¬±ª

  清淋冲剂是部颁标准#中药成方制剂k第六册l中收载品

种 o由瞿麦 ! 蓄 !车前子 !大黄 !栀子等组成 o具有清热泻火 o

利尿通淋之功效 o用于膀胱湿热 o尿频涩痛 o淋沥不畅 o癃闭

不通 o小腹胀满 o口干咽燥等症疗效满意 ∀但由于原质量标

准不能很好控制产品质量 o因而疗效波动较大 ∀为了有效地

控制产品质量 o我们对制剂中的大黄酸进行了含量测定 o结

果满意 o为产品的质量控制提供了依据 ∀

1  仪器及药品

≤≥ p |vs 薄层扫描仪k日本岛津l o层析缸kuss°° ≅

uss°° o上海信谊玻璃仪器厂l ~硅胶 �k青岛海洋化工厂l ∀

大黄酸对照品k含量测定用 o批号 }ss{s2|xsw o中国药品

生物制品检定所l o氯仿 !正己烷 !醋酸乙酯等均为 � � ∀

清淋冲剂k批号 ussstusu ousstsvsv ousstsvt{ o江西定

南制药厂l ∀

2  水解条件的选择

取清淋冲剂 usªo碾细 o精密称取样品 yª共四份 o分别加

入氯仿 ws°�o稀盐酸 us°�o其中一份水解三次 o每次 u«~另

三份水解二次 o每次水解时间分别为 t ou ov«∀水解完成后 o

放至室温 o分取并合并氯仿层 o氯仿加无水硫酸钠脱水 !浓缩

并定容至 x°�量瓶中 o测定大黄酸的量 ~水液再加入 us°�

氯仿水解 t«o同上分取氯仿层 o浓缩至约 s qx°�o薄层色谱 ∀

结果 }除 t«u次的水液色谱仍显示有大黄酸斑点存在外 o其

余各组均无大黄酸斑点存在 ~水解 t«与 u«生成大黄酸的量

有较大差异 o而 u«与 v«之间无显著差异 ~同时水解 u次大

黄酸含量明显高于 t次 o而与 v次无显著差异 o见表 t ~

表 1  不同水解条件对大黄酸含量的影响

Ταβλε 1  ≤²±·̈±·¶²©µ«̈¬± ∏±§̈µ§¬©©̈ µ̈±·«¼§µ²̄¼¶¬¶¦²±§¬·¬²±

水解条件 t«u次 u«u次 v«u次 u«v次

含量k°ªrtsªl s qv{w s qwvv s qwwx s qwvy

统计分析 Π� s .st Π� s .sx Π� s .sx

  根据上述结果 o最后确定水解条件为 }取样品 yªo加稀盐

酸 us°�!氯仿 ws°�水解两次 o每次 u«∀

3  方法学研究

3 q1  测定波长及主要扫描参数的选择

分别吸取供试品溶液 uΛ�o大黄酸对照品溶液 vΛ�o点于

同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 � 薄层板上 o以正己

烷2醋酸乙酯2甲酸kvsΒtsΒs qxl为展开剂 o展开 o晾干 o在 vzs

∗ zss±°范围内进行扫描 o结果供试品与对照品光谱图一

致 o在 wvx±° 处有最大吸收 o峰面积值分别为 yyy| qut o

tttwv qxu ~不含大黄的阴性样品色谱 o在对照品色谱相应位

置上无斑点 o在上述波长峰面积值为 s ∀薄层色谱图见图 t

根据上述结果 o确定的扫描参数为 }Κ≥ � wvx±° oΚ� �

yss±° o线性参数 ≥÷ � v o狭缝 t qu°° ≅ t qu°° o反射锯齿扫

描 ∀

3 q2  线性关系考察

对照品溶液的制备 精密称取五氧化二磷干燥至恒重的

大黄酸对照品适量 o加无水乙醇制成每 t°�含 s qtwy°ª的

对照品溶液 ∀

图 1  清淋冲剂薄层色谱图

Φιγ 1  ×�≤ ²© ±¬±ª̄¬± ªµ¤±∏̄ ¶̈

t q大黄酸对照品  u q清淋冲剂供试品  v q阴性样品

t qµ«̈¬±  u q×«̈ ¶¤°³̄¨²© ±¬±ª̄¬±ªªµ¤±∏̄ ¶̈ v q±̈ ª¤·¬√¨¦²±·µ²̄

  标准曲线的绘制 精密吸取对照品溶液 s qx !t !u !v !w !x !

y !zΛ�o点于同一硅胶 �2≤ � ≤ �¤薄层板上 o依上法展开 o测

定各斑点峰面积值 o结果大黄酸对照品在 s qszvΛª∗ s qzvsΛª

之间呈良好线性关系见表 u ∀以浓度为横坐标 o扫描面积值

为纵坐标 o绘制标准曲线图见图 u ∀

表 2  大黄酸对照品溶液薄层扫描浓度与峰面积值

Ταβ 2  ≤¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨²©µ«̈¬±

点样量 s qxΛ� tΛ� uΛ� vΛ� wΛ� xΛ�

峰面积 usvw quz v{|{ qu{ zyyv q|| ttu{y q{v tw{uy qtwt{uzw qs|

s qszvΛª s qtwyΛª s qu|uΛª s qwv{Λª s qx{wΛªs qzvsΛª

线性方程 � � uwzyw qy{|≤ n vuv qxu   µ� s q||||

3 q3  稳定性实验

吸取供试品溶液 uΛ�点于同一硅胶 �2≤ � ≤ �¤薄层板

上 o依上法展开 !测定 ∀同一斑点每隔 vs°¬±测定一次 o连续

测定 v«∀结果 s ovs oys o|s otus ot{s°¬± 峰面积分别为

yyxw q{s oyxvt q{w oyxv| qwz oywyz qxx oyxwt qwy oyxsx qy| hξ �

yxws qtvx o� ≥⁄ � t qsk h l ∀斑点峰面积值在 v«内基本保持

不变 ∀

图 2  大黄酸标准曲线图

Φιγ 2  ≤¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨²©µ«̈¬±
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3 q4  精密度的测定

精密吸取供试品溶液 uΛ�o重复 x 次点于同一硅胶 �2

≤ � ≤ �¤薄层板上 o依上法展开 o测定供试品斑点峰面积值 o

以考察同板精密度 ∀结果五点的峰面积值分别为 }yusx q{z o

yuzz qv{ oywu| qx| oyx{y q{s oywyw qyv ~� ≥⁄ � u qv{ h ∀

精密吸取供试品溶液 uΛ�o分别点于 x块硅胶 �2≤ � ≤2

�¤薄层板上 o依上法展开 o测定供试品斑点峰面积值 o以考

察异板精密度 ∀结果五点的峰面积值分别为 } yvw{ qux o

yyz| qv{ oyyuu q|w oytwz q{w oyzzv qut ~� ≥⁄� v q|z h ∀

3 q5  重复性实验

称取 ussstusu样品共 x份 o每份约 tsªo分别碾细 o每份

精密称取 yªo分别依法测定 o测得各样品浓度分别为k °ªr

tsªl }s qw|v os qxtu os qw{u os qw|y os qxsu o� ≥⁄ � u qu h ∀

3 q6  回收率的测定

取已知样品 o碾细 o精密称取 yªo共 x份 o分别加入大黄

酸对照品溶液 s qvx ∗ s qxx°ªo依上法制备供试品溶液 o测定

各样品含量 o并计算对照品回收率 o测得回收率结果见表 v ∀

表 3  加样回收率实验结果表

Ταβ 3  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©µ«̈¬±

样品原有量

k°ªl

标准品加入量

k°ªl

测得总量

k°ªl

回收率

k h l

s qwxt s qwv{ s q{{w |{ q{y

s qwx| s qxtt s q|zt tss qu

s qwxy s qwv{ s q{{u |z quy

s qwxs s qvyx s q{sz |z q{t

s qwvw s qvyx s qz|y || qt{

s qwz| s qxtt s q|zw |y q{z

注 }平均回收率 � |{ qvy h o� ≥⁄ � t qu| h

�²·̈ }¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ � |{ qvy h o� ≥⁄� t qu| h

3 q7  样品的含量测定

取清淋冲剂样品 y 批 o分别取样 !提取 !点样 !展开 !测

定 o测得各批样品中大黄酸含量见表 w ∀

表 4  清淋冲剂中大黄酸含量测定结果k ν � wl

Ταβ 4  ≤²±¦̈±·µ¤·¬²± ²©µ«̈¬±¬± ±¬±ª̄¬±ª �µ¤±∏̄ ¶̈k ν � wl

批  号 大黄酸含量k°ªrtsªl � ≥⁄k h l

ussstusu s qxs u quv

usstsvsv s qxy t qvy

usstsvt{ s qxx t quu

4  讨论

4 q1  大黄主含蒽醌类化合物 o主要有结合性蒽醌和游离性

蒽醌 ~其中游离性蒽醌为酯溶性 o不溶于水 o在清淋冲剂水提

工艺中不被提出 o而蒽醌苷k结合性蒽醌l可溶于水 o在清淋

冲剂水提工艺中可被提出 ∀蒽醌苷经水解可生成大黄酸 !大

黄素 !大黄酚≈t  ∀最近有报道≈u  o瞿麦全草除含瞿麦皂苷 � o

� o≤ o⁄o∞oƒ o� o� 等三萜皂苷和少量生物碱等 o还含大黄素 !

大黄素甲醚 !大黄素2{2�2葡萄糖苷 o但其含量仅为十万分之

二≈v  ∀经实验证明 o方中其它药物对大黄酸的测定无影响 ∀

4 q2  实验比较了稀硫酸水解和稀盐酸水解对大黄酸含量的

影响 o结果以稀硫酸水解 u 次 !每次 u«大黄酸含量为 s q

wts°ªrtsª o而稀盐酸则为 s qxsz°ªrtsªo两者有显著差异k

Π� s qstl o故实验中选用稀盐酸水解 ∀

4 q3  实验比较了外界温度 !湿度 !硅胶活性对展开剂斑点分

离效果的影响 o结果温度从 tx ∗ vx ε o湿度从 ws h ∗ zx h均

不影响斑点分离 o而硅胶 �2≤ � ≤ �¤板则需临用活化 ∀
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摘要 }目的  建立紫外分光光法测定氢醌乳膏中氢醌的含量 ∀方法  在 u|x±°测其紫外吸收 o从而求得其浓度 ∀结果  在 x2

vx∏ªq°�
p t之间线性良好 o方法回收率为 tst qy h o� ≥⁄为 s q| h ∀结论  本方法操作简便 o准确性好 o适合于氢醌乳膏中氢醌

的含量测定 ∀
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