
于索氏回流提取器中回流提取 y«o过滤 o滤液浓缩 o加氯仿定

容于 u°�的量瓶中 o经点样 !展开 !扫描 o测定平均回收率为

|| qtx h ∀

3 q6  样品的含量测定

精密称取三批样品各 tªo精密称定 o加氯仿 tss°�于索

氏回流提取器中提取 y«o过滤 o滤液浓缩至 u°�的容量瓶

中 o用氯仿稀释至刻度 o制备成样品液 ∀经点样 !展开 !晾干

后 o用薄层扫描法测定含量 ∀三批样品的测定结果见于表 u ∀

表 2  样品含量测定结果

Ταβ 2  ±∏¤±·¬·¼ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©·«̈ ¶¤°³̄ ¶̈

样品批号
补骨脂素含量

k°ªr袋l

平均含量

k°ªr袋l

� ≥⁄

k h l

ussstty ts qywyv

ussstuy tt qtyu{ tt qsss| u qz|

usssusy tt qt|vx

4  小结与讨论

4 q1  据文献报道≈v  o补骨脂素可溶于乙醇 !氯仿 !苯等有机

溶剂 ∀用乙醇作提取溶剂 o由于乙醇的极性较大 o薄层色谱

过程中拖尾现象十分严重 o分离效果不理想 ∀实验中选用氯

仿作提取溶剂 o获得了较为理想的分离效果 ∀

4 q2  在五味子的定性鉴别中 o曾参考药典七味都气丸的鉴

别方法 o并在其基础上进行了调整 o采用石油醚2醋酸乙酯2甲

酸kt{ΒxΒtl的上层液为展开剂 o结果空白干扰少 o斑点分离

效果较好 ∀

4 q3  在肉豆蔻的定性鉴别中 o曾参考药典四神丸的鉴别方

法 o并在其基础上进行改进简化 o最后确定了本制剂肉豆蔻

的鉴别方法 ∀

4 q4  在白芍的定性鉴别中 o曾选用正丁醇2醋酸2水kuΒtΒtl !

氯仿2醋酸乙酯2甲醇2甲酸kwsΒxΒtsΒs qul等多种展开系统 o

但由于样品中成分复杂 !干扰较多而使分离效果较差 ∀本实

验采用氯仿2甲醇2甲酸kxΒtΒs qtl为展开剂 o获得了较为理想

的分离效果 ∀

4 q5  在测定补骨脂素含量时 o曾对单波长扫描和双波长扫

描进行了对比实验 o试验结果一致 o又因双波长扫描时间较

长 o故本研究采用单波长反射式锯齿扫描 ∀

4 q6  由标准曲线可知 o标准曲线不过原点 o故测定样品含量

时 o应选用外标两点法 ∀这就要求每次点样量应与对照品取

用量尽可能一致 o并使其在线性范围之内 ∀这样可减少测定

误差 o提高准确性 ∀

4 q7  由样品含量测定 !回收率结果可看出 o肠康颗粒中补骨

脂素的含量比较稳定 ∀
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摘要 }目的  制定益津降糖颗粒质量标准 ∀方法  采用薄层色谱法定性鉴别甘草 !仙人掌 ~用高效液相色谱法测定制剂中人

参皂苷 � ªt及 � ¨的含量 ∀以 ≤t{化学键合硅胶为固定相 o以乙腈2 s qsx h 磷酸溶液 k|| Β wssl 为流动相 o检测波长为

usv±° ∀结果  定性鉴别色谱特征明显 o重现性好 ~含量测定 � ªt及 � ¨的平均回收率分别为 |z qy| h o|{ qvx h o线性范围分

别为 s qyu{ ∗ w qv|y Λª ! s q|us ∗ y qwws Λª ∀结论  建立了该制剂的质量标准 o其定性与定量方法可靠 !实用 ∀

关键词 }益津降糖颗粒 ~甘草 ~仙人掌 ~人参皂苷 � ªt o � ¨

中图分类号 }� u{z ~� u{w qt    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkussvlsv2sutx2sv
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º¤√¨̄ ±̈ª·«¤·usv±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¦«¤µ¤¦·̈µ¬¶·¬¦¶©²µ¬§̈ ±·¬©¬¦¤·¬²± ¥¼ ×�≤ º µ̈̈ §¬¶·¬±¦·q×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼¶²© � ªt ¤±§ � ¨

º µ̈̈ |z qy| h ¤±§|{ qvx h q × «̈¬µ ¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈ º µ̈̈ s qyu{ ∗ w qv|yΛª¤±§s q|us ∗ y qwws Λªµ̈¶³̈¦·¬√¨̄¼ q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈

∏́¤̄¬·¼ ¶·¤±§¤µ§²©·«̈ ³µ̈³¤µ¤·¬²± º¤¶³µ²√¬§̈ §q ×«̈ ° ·̈«²§©²µ¬§̈ ±·¬©¬¦¤·¬²± ¤±§ ∏́¤±·¬©¬¦¤·¬²± º¤¶µ̈³µ²§∏¦¬¥̄¨¤±§µ̈¤̄¬½¤¥̄¨q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ≠¬­¬±­¬¤±ª·¤±ª ®̈ ¬̄~ � ¤§¬¬ �̄ ¼¦¼µµ«¬½¤̈ ~ � µ̈¥¤ �³∏±·¬¤§¬̄̄ ±̈¬¬~ �¬±¶̈±²¶¬§̈ � ªt ¤±§ � ¨

  益津降糖颗粒为治疗糖尿病之新药 ∀由人参 !甘草等多

味中药组成 ∀为控制药品质量 o以薄层色谱鉴别甘草 !仙人

掌 o并对方中人参所含成分人参皂苷 � ªt 及 � ¨以反相高效

液相色谱法测定其含量 o建立了该产品质量标准 ∀

1  仪器 !试药及样品

岛津 �≤ p ts�× 高效液相色谱仪 ~岛津 ≤��≥≥ p �≤ts

液相色谱工作站 ~人参皂苷 � ªt ! � ¨对照品为含量测定用 o

批号 } � ªt }szsv2|ytt ! � ¨ }zxw2|ssuk 中国药品生物制品

检定所 l ~甘草 !仙人掌对照药材 !益津降糖颗粒 k吉林省龙

井市中药厂 l ~硅胶 �为薄层色谱规格 k青岛海洋化工厂 l

~聚酰胺膜 k 浙江省台州市路桥四青生化材料厂 l ~乙腈Β色

谱纯 o磷酸 }优质纯 o其它试剂均为分析纯 ∀

2  定性鉴别

鉴别 ktl 取本品 tsª o研细 o加甲醇回流提取 v «o提取

液蒸干 o残渣加水 vs°�使溶解 o加醋酸乙酯萃取三次 o合并

醋酸乙酯液 o蒸干 ∀残渣加醋酸乙酯 u°�使溶解 ∀作为供

试品溶液 ∀另取甘草对照药材 vª o加乙醚回流 u «o弃乙醚

液 o残渣挥干溶剂 o再加甲醇回流提取 v «o以下同供试品溶

液制备方法 o制得对照药材溶液 ∀吸取上述 u种溶液各 w Λ�

o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以氯仿2甲醇2水 kvu Β tz Β

xl 下层溶液为展开剂 o展距 {¦° o取出 !晾干 o喷以 ts h 硫

酸乙醇溶液 otsx ε 加热至斑点显色清晰 o供试品色谱中 o在

与对照药材色谱相应的位置上显相同颜色的斑点 ∀

鉴别 kul取本品 tsª o研细 o加氯仿回流 u «o弃氯仿液 o

加甲醇回流提取 w «o提取液蒸干 o残渣加水 vs°�使溶解 o

加于已处理好的聚酰胺柱 k 内径 u¦° o填充高度 tx¦°l 上 o

以水 uss°�预洗 o继用醋酸乙酯洗脱 o收集洗脱液 txs°� o

蒸干 o残渣加醋酸乙酯 u°�使溶解 o滤过 o取滤液作为供试

品溶液 ∀另取仙人掌对照药材 tsª o加 {s h 乙醇 tss°� o

回流 w «o滤过 o滤液蒸干 o残渣加水 vs°�使溶解 o加石油醚

kvs ∗ ys ε l 萃取二次 o弃去石油醚液 o加醋酸乙酯萃取三

次 o合并醋酸乙酯液 o蒸干 o残渣加醋酸乙酯 x°�使溶解 o滤

过 o滤液作为对照药材溶液 ∀分别吸取上述 v种溶液各 vΛ�

o分别点于同一聚酰胺膜上 o以氯仿 2甲醇 2浓氨试液 kv Β t

Β s qul 为展开剂 o展距 z¦° o取出晾干 o喷以 t h 三氯化铝

乙醇溶液 otsx ε 加热约 v °¬±o置紫外光灯下 kvyx±°l 检

视 o供试品色谱中 o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 ∀

3  含量测定

3 q1  测定波长的选择

经 � ∂ p uust 分光光度计扫描 o人参皂苷 � ªt在 usv qx

±° o人参皂苷 � ¨在 usv q|±° 波长处有最大吸收 o故选择测

定波长为 usv±° ∀

3 q2  流动相的选择

比较流动相了乙腈2 s qsx h 磷酸的 kt{ Β {ul ≈t ! k|x Β

wssl ! k|| Β wssl v种组成 o结果 ||Βwss的分离效果好 o保

留时间适中 o故选用该组成 ∀

3 q3  对照品溶液 !供试品溶液及空白溶液的制备

精密称取人参皂苷 � ªt及 � ¨对照品适量 o加甲醇制成

每毫升约含人参皂苷 � ªt }s qv°ª o � ¨}s qw°ª的混合溶液 o

作为对照品溶液 ∀

取本品研细 o精密称取约 x qsª o加氯仿回流脱脂 w «o弃

去氯仿液 o再加甲醇回流提取至近无色 o收集甲醇提取液 o蒸

干 o残渣加 u h 氢氧化钠溶液 vs°�使溶解 o定量转移至分

液漏斗中 o加水饱和正丁醇萃取 y 次 o合并正丁醇萃取液 o以

正丁醇饱和的水洗 u 次 o分取正丁醇液 o蒸干 o残渣加甲醇溶

解并定容于 ts°�量瓶中 o作为供试品溶液 ∀

取不含人参的阴性对照品 x qsªo按供试品溶液的制备

方法操作 o制成空白对照溶液 ∀

3 q4  色谱条件及系统适用性试验

色谱柱 } × ¦̈«³¶¶«̈ µ̈ x �⁄≥ x Λ° kuxs °° ≅ w qy°°l

k ��l ~流动相 }乙腈2 s qsx h 磷酸水溶液 k|| Β wssl ~流速 }

t qx°�r°¬±~检测波长 }usv±° ~柱温 }ws ε ∀依上述色谱

条件 o分别精密吸取对照品溶液 !供试品溶液及空白对照溶

液各 ts Λ�o注入液相色谱仪 o照高效液相色谱法≈u 测定 o得

到人参皂苷 � ªt ! � ¨对照品及样品 !空白对照品的液相色谱

图 ∀理论板数以人参皂苷 � ¨峰计算 �� {{u| o � ªt与 � ¨峰

之间的分离度 � � t qyz o大于 t qx o符合药典规定 ∀用大连

化物所 ≠ • � ≤t{柱 kuxs °° ≅ w qy°°l ts Λ°色谱柱测定 o

� ¨的理论板数为 v ws{ o分离度大于 t qx o故理论板数规定

应不低于 v xss o分离度应大于 t qx ∀空白对照溶液在人参

皂苷 � ªt o� ¨相应的保留时间附近无干扰 ∀

3 q5  线性关系考察

精密吸取对照品溶液 k � ªt }s qvtw°ªr°�o� ¨ }s qwy

°ªr°�lu ow oy o{ ots otu otw Λ� o按上述色谱条件测定峰

面积 o以峰面积对进样量进行回归处理 o得回归方程为 }

人参皂苷 � ªt } ψ� uts s{| .|z ξ p v ytw .u| (ρ� s q||| xl

人参皂苷 � ¨ } ψ� t{w wwy .{| ξ p { yuv .s (ρ� s q||| zl

结果表明 o人参皂苷 � ªt在 ks qyu{ ∗ w qv|y Λªl o � ¨在

ks q|us ∗ y qwws Λªl 范围内具有良好的线性关系 o直线均近

似通过原点 o可采用外标一点法计算 ∀

3 q6  精密度试验

精密吸取上述对照品溶液 ts Λ� o进样 o重复测定 x 次 o

结果 � ªt及 � ¨的 � ≥⁄分别为 t qsx h 和 s qzv h ∀

3 q7  重现性考察

取 |{ttsu 批号样品依法独立测定 x 次 o测得人参皂苷

#ytu#



� ªt及 � ¨平均含量分别为 s qyvux os q{ws°ªrª ~ � ≥⁄分别

为 u qts h ow qsu h ∀

3 q8  回收率试验

采用加样回收法 o精密称取已测知含量的样品 k 批号 }

|{ttsulx 份 o分别精密加入一定量的人参皂苷 � ªt及 � ¨对

照品 k� ªt }t qxux°ªr°�o� ¨}u qszw°ªr°�o各加 t°�l o按

样品含量测定方法测定 o计算回收率 o结果分别见表 t o表 u

∀

表 1  回收率试验结果 k � ªtl

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ¬̈³̈µ¬° ±̈·¶k� ªtl

序号
加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

� ≥⁄

k h l

t t qxux s v qs{x | |{ quy

u t qxux s v qszt y |z qvx

v t qxux s v qsxv u |y qxs |z qy| s q{|

w t qxux s v qs|y x |{ qzx

x t qxux s v qszs | |z qxz

表 2  回收率试验结果 k� l̈

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ¬̈³̈µ¬° ±̈·¶k� l̈

序号
加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

� ≥⁄

k h l

t u qszw s w qt|u x || qxv

u u qszw s w qtxz y |z q{z

v u qszw s w qty{ z |{ qzz |{ qvx t qwx

w u qszw s w qt|x z || qwz

x u qszw s w qttx y |y qts

3 q9  样品测定 依法测定样品三批 o结果见表 v

表 3  样品测定结果

Ταβ 3  �¶¶¤¼ µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄¨

批号
� ªt含量

k°ªrªl

� ¨含量

k°ªrªl

|{ttst s qyv{ u s q{|s v

|{ttsu s qyvu x s q{w{ s

|{ttsv s qyu| s s q{xz t

4  讨论

4 q1  甘草的 ×�≤ 鉴别 o由于本处方中人参的存在 o人参皂

苷对甘草中皂苷类成分的提取鉴别干扰大 o故本实验按其黄

酮苷类成分进行提取鉴别 o排除人参皂苷的影响 o薄层效果

较好 ∀

4 q2  仙人掌的 ×�≤ 鉴别 o笔者未在文献中见报道 o经大量

实验 o比较了多个展开系统 o采用本展开系统进行 ×�≤ o效果

较好 ∀

4 q3  样品含量测定的前处理方法 o除用本法外 o还试用了超

声法和树脂柱洗脱法 ∀超声法测定结果 � ªt ! � ¨的吸收峰

很小 o提取效果极不好 ∀甲醇提取 ! ⁄2tst 树脂柱洗脱法测

定结果虽然与本法无显著性差异 o但其洗涤杂质时所用碱水

及水量很大 k 约 wxs°�l o费时 o且定容时不溶物较多 o溶液

颜色较深 o对色谱柱污染较大 ∀而用本法处理 o甲醇提取物

经 u h 氢氧化钠溶液溶解 o再用水饱和的正丁醇萃取 o可使

黄酮类成分及大量的酸性杂质留在水层中而不被正丁醇提

出 o正丁醇层颜色很浅 o其中杂质大大减少 o有利于保护色谱

柱 ∀
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淀粉铁的制备及其铁含量的测定
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摘要 }目的  改进淀粉铁的制备方法 o建立淀粉铁中铁含量的测定方法 ∀方法  用邻二氮菲铁分光光度法测定了淀粉铁产品

中铁k���l的含量 ∀对淀粉铁制备过程中的工艺参数k³� 值 !保温温度和原料比例l进行了探讨 o并对淀粉铁在水溶液 !酸溶液

和碱溶液中的稳定性进行了考察 ∀结果  发现在 ³� v的条件下 o淀粉的酸水解液与铁k���l能形成比较稳定的络合物 o其水

溶性较好 ∀结论  本工艺路线方法简单 o原料易得 o适合工业化生产 ∀
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