
t ou ow 和 {«时的释放量分别为标示量的 tx h ∗ wx h !vx h

∗ yx h !xx h ∗ {x h和 zx h 以上 ov 批供试品测定结果均符

合规定 o见表 u ∀

表 2  在水溶液中 o复方盐酸苯丙醇胺缓释胶囊中盐酸苯丙

醇胺的释放度和富马酸氯马斯汀的溶出度

Ταβ 2  � ¨̄ ¤̈¶̈ µ¤·̈ ²© ³«̈ ±¼̄ ³µ²³¤±²̄¤°¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¤±§

§¬¶²̄∏·¬²± µ¤·̈ ²© ¦̄¨°¤¶·¬±̈ ©∏°¤µ¤·̈ ²© ·«̈ ·̈¶·̈§ ¦¤³¶∏̄¨¬±

º¤·̈µ

组分 时间k«l usssswus usssswux usssswu{ � ≥⁄k h l

富马酸氯马斯汀 s qx {w qu {w qv |t q{ w qw

盐酸苯丙醇胺 t vy qs vt qu vu qx u qx

u xz qt xs qy xv qy v qv

w zw qu zu qv zw q{ t qv

{ {x qt {{ qz {w q{ u qu

3  讨论

3 q1  样品制备方法考察

本品为复方缓释制剂 o含量和释放度测定时 o同时要测

定盐酸苯丙醇胺和富马酸氯马斯汀两主药成分 ∀富马酸氯

马斯汀标示含量很小 o溶出试验样品若用有机滤膜过滤制

备 o氯马斯汀因吸附 o而造成测定结果显著偏差 ∀本法采用

了离心分离的样品制备方法 o结果回收率良好 ∀同时含量测

定样品制备时 o因为缓释材料不易研碎混匀 o并且富马酸氯

马斯汀附着在缓释外层包衣的表面 o故将装量差异项下内容

物在不研磨的情况下混合均匀后 o精密称取适量 o加入容量

瓶中 o用甲醇溶解制备供试液 ∀

3 q2  溶出度与释放度测定方法与条件选择

本品中富马酸氯马斯汀为速释成分 o故应控制溶出度 ~

盐酸苯丙醇胺为缓释成分 o故应控制释放度 ∀根据处方工艺

和设计要求确定各规定限度 ∀

溶出度与释放度溶出介质选择 }盐酸苯丙醇胺为水易溶

解成分 o富马酸氯马斯汀为水微溶解成分 o故应控制本品中

富马酸氯马斯汀的溶出速度和程度 ∀由于富马酸氯马斯汀

在强酸性介质中不甚稳定 ∀故只分别以水和5中国药典6

usss年版二部中富马酸氯马斯汀片剂溶出度检查中所采用

的枸橼酸缓冲液k³�w qsl ≈取枸橼酸一水合物 us qsªo加水 t

sss°�使溶解 o加氢氧化钠溶液kv ψ tsluu qs°�与盐酸 { q

{°�o加水混匀 o制成 u sss°�的溶液 o调节 ³� 值至 w qs o即

得 为介质进行了比较研究 ∀结果表明 o本品盐酸苯丙醇胺

各时的释放度和富马酸氯马斯汀溶出度在水中或枸橼酸缓

冲液k³�w qsl中没有明显差异 !均一性均良好 o故采用水做介

质 ∀
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摘要 }目的  建立一种分析鹿衔草中高熊果酚苷含量的方法 ∀方法  采用双波长薄层扫描法进行测定 ∀结果  高熊果酚苷

点样量在 t qssw ∗ us qs{Λª范围内线性关系良好 o相关系数 µ� s q|||y ∀回收率为 |z qvv h o� ≥⁄为 t qzs h ∀结论  本法灵

敏 !简便 !准确 o可用于鹿衔草的含量测定和质量控制 ∀
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  鹿衔草为鹿蹄草科植物鹿蹄草 Πψρολα χαλλιαντηα � q

�±§µ̈¶或普通鹿蹄草 Πψρολα δεχορατα � q�±§µ̈¶的干燥全草 ∀

具有祛风湿 !强筋骨 !止血的功效≈t  ∀鹿蹄草科鹿蹄草属约

有 vs余种 o我国有 uz个种 o在 us多个省都有分布 o资源丰

富 ∀化学成分研究结果表明 }鹿衔草中含有金丝桃苷 !uδ2s

没食子酰基金丝桃苷 !高熊果酚苷 !肾叶鹿蹄草苷等≈u ov  ∀不

同种鹿衔草中高熊果酚苷的含量测定我们未见报道 ∀为了

研究不同种鹿衔草中高熊果酚苷的含量差异 o进一步开发利

用鹿衔草资源 o我们采用薄层扫描法对陕西产三个种的鹿蹄

草 Πψρολα χαλλιαντηα � q �±§µ̈¶o普通鹿蹄草 Πψρολα δεχορατα

� q �±§µ̈¶和紫背鹿蹄草 Πψρολα ατροπυρπυρεσ ƒµ¤±¦«中的高

熊果酚苷进行了含量测定 o为鹿衔草药材及其制剂质量控制

提供了依据 ∀

1  仪器与试药

≤≥ p |vs型薄层扫描仪k日本岛津l ~� ∂ p t型三用紫外

分析仪k上海顾村电光仪器厂l ~硅胶 �ƒuxwk青岛海洋化工集

团公司l ~所用试剂均为分析纯 ~高熊果酚苷对照品 o从鹿衔

草中提得 o经 ×�≤ o�°�≤ o� ∂ o�� o�� � 鉴定并与已知对照

品一致≈v  o纯度为 || q|v h ~鹿蹄草k采自陕西太白县太白

山l !普通鹿蹄草k采自陕西留坝县张良庙l和紫背鹿蹄草k采

自陕西洋县华阳镇l植物标本均经本院徐文友教授鉴定 ∀

2  方法与结果

2 q1  对照品溶液及供试品溶液的制备

2 q1 q1  对照品溶液的制备 }精密称取高熊果酚苷对照品 o加

甲醇制成每 t°�约含 t °ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀

2 q1 q2  供试品溶液的制备 }取鹿蹄草 !普通鹿蹄草和紫背鹿

蹄草的干燥全草粉末各约 tªo精密称定 o用甲醇索氏提取

x«o提取液挥干溶剂 o残渣用水 tx°�溶解 o用正丁醇提取 v

次 o每次 us°�o合并正丁醇提取液 o挥干溶剂 o残渣用甲醇溶

解并转移至 ts°�量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 o作为供试品

溶液 ∀

2 q2  色谱条件与扫描条件

2 q2 q1  色谱条件 }采用以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶

�ƒuxw薄层板 o以氯仿2甲醇ktsΒvl为展开剂 o直立上行法展

开 o展开距离 ts¦° o在紫外灯kuxw±°l下检视定位 ∀

2 q2 q2  扫描波长的确定 }精密吸取对照品溶液 !供试品溶液

各 tsΛ�o点于同一块薄层板上 o展开 o定位 o在 uss ∗ wss±°

范围内做光谱扫描 o由光谱图确定 Κ¶� u{w±° oΚ� � vws±° ∀

2 q2 q3  扫描条件 }双波长反射法锯齿扫描 o外标两点法 o散

射参数 ≥÷ � v o狭缝 t qu°° ≅ t qu°° ∀

2 q3  线性关系考察

分别精密吸取高熊果酚苷对照品溶液 t qs ox qs ots qs o

tx qs ous qsΛ�点于同一薄层板上 o按上述条件展开 o晾干 o紫

外灯kuxw±°l下确定高熊果酚苷斑点位置 o扫描测定 ∀以点

样量为横坐标 o斑点峰面积积分值为纵坐标 o高熊果酚苷在

t qssw ∗ us qs{Λª范围内线性关系良好 ∀回归方程为 Ψ �

t zv{ .uv n v zwy .tu Ξ oρ� s q||| y ∀

2 q4  精密度和重现性试验

精密吸取高熊果酚苷对照品溶液 xΛ�o于同一薄层板上

重复点样 x个点 o按上述条件展开 o定位 o扫描 o测定积分值 o

其 � ≥⁄为 s qxt h k ν � xl ∀

精密吸取高熊果酚苷对照品溶液 xΛ�于 x个不同薄层

板上点样 ∀按上述条件展开 o定位 o扫描 o测定积分值 o其

� ≥⁄为 u qwt h k ν � xl ∀

取普通鹿蹄草约 tªo精密称定 o共称 x份 o照 / u qt qu0方

法分别制备供试品溶液 ∀精密吸取对照品溶液 xΛ�和

tsΛ�o普通鹿蹄草供试品溶液各 tsΛ�o以下按/ u qz0方法操

作 o测定其中高熊果酚苷含量 o其 � ≥⁄为 u qtv h k ν � xl

2 q5  斑点的稳定性试验

在硅胶 �ƒuxw薄层板上分别对高熊果酚苷对照品 tsΛ�

斑点和普通鹿蹄草 tsΛ�斑点进行稳定性考察 o按上述条件

展开 o定位 o每隔 t«测定峰面积积分值 ∀结果表明 }两者在

x«内稳定 ∀对照品斑点 Ψ � ws yu{ qtw o� ≥⁄� s qz| h 供试

品斑点 Ψ � uw wzv quv o� ≥⁄� t qwv h ∀

2 q6  加样加收率试验

取已知含量的普通鹿蹄草粉末 s qxªo精密称定 o准确加

入高熊果酚苷对照品溶液kt qssw°ªr°�lu qz°�o按/ u qt qu0

方法制备供试品溶液 o依/ u qz0测定 o测定结果见表 t ∀

表 1  加样回收率测定结果

Ταβ 1  × «̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²©«²°²¤µ¥∏·¬±

编号
取样量

rª

样品含量

r°ª

对照品加入量

r°ª

测得量

r°ª

加收率

r h

平均回收率

r h

� ≥⁄

r h

t s qw|{v u qzzs u qzts{ x qvx| |x qw{

u s qw{xy u qzss u qzts{ x qvts |y quz

v s qw||{ u qzz| u qzts{ x qwwu |{ quy |z qvv t qzs

w s qw|yu u qzx| u qzts{ x qwys || qyx

x s qw|st u qzux u qzts{ x qvxw |y q||

2 q7  样品测定

分别取鹿蹄草 !普通鹿蹄草和紫背鹿蹄草约 tªo精密称定 o

按/ u qt qu0方法制备供试品溶液 o分别点样 x ots otsΛ�o高熊果酚

苷对照品溶液 x qsΛ�和 ts qsΛ�o交叉点于同一薄层板上 o按/ u q

u qt0色谱条件展开 o晾干 o确定斑点位置 o扫描测定 o按外标两点

法计算供试品中高熊果酚苷的含量 o测定结果见表 u ∀

表 2  不同种鹿衔草中高熊果酚苷含量测定结果k ν � xl

Ταβ 2  × «̈ ¦²±·̈±·¶²©«²°²¤µ¥∏·¬±¬± Πψρολα ²©§¬©©̈ µ̈±·¶³̈¦¬̈¶k ν � xl
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样品
点样量

rΛ�

供试品量

rª

测得量

r°ª

含量

r h

平均含量

r h

� ≥⁄

r h

鹿蹄草 x qs t qsss z quttt t qwwu t qwws u qz{

t qsuu z qvszu t qv||

s q|z{s z quvvx t qwz|

普通鹿蹄草 ts qs t qss{ x qxww| s qxxss s qxxys t qt|

t qst| x qyxvv s qxxw|

s q||xx x qysx| s qxyvt

紫背鹿蹄草 ts qs s q||{u v qsx{{ s qvsyw s qvs{t t qux

s q|{uy v qszsw s qvtux

t qsuy v qtvv| s qvsxw

3  讨论

本实验比较了陕西产的鹿蹄草 !普通鹿蹄草和紫背鹿蹄

草中高熊果酚苷含量 ∀试验结果表明 }鹿蹄草中高熊果酚苷

含量最高kt qww h l o其余两种分别为普通鹿蹄草 s qxxy h和

紫背鹿蹄草 s qvs{ h ∀说明不同种鹿蹄草中高熊果酚苷含量

差异较大 o其中中国药典收载鹿蹄草的两个种含量较高 ∀

供试品溶液的提取溶剂选择甲醇 o但甲醇提取物中干扰

物质较多 o甲醇提取物蒸干 o残渣用水溶解后 o再用正丁醇萃

取制得供试品分离效果较好 ∀

本实验比较了正丁醇2醋酸乙酯2水kwΒtΒxl上层 !氯仿2

甲醇ktsΒwl和氯仿2甲醇ktsΒvl三种展开剂 o供试品薄层展

开后 o在紫外灯kuxw±°l下检视 o以氯仿2甲醇ktsΒvl为展开

剂 o斑点 �©值合适ks qvzl o斑点分离情况良好 o故选择氯仿2

甲醇ktsΒvl为展开剂 ∀
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  蛇胆川贝散系中国药典收载品种≈t  o由川贝母 !蛇胆汁

二味药材加工而成 ∀具有清肺 o止咳除痰作用 ∀用于肺热咳

嗽 o痰多≈t  ∀原质量标准没有含量测定指标 ∀川贝母为蛇胆

川贝散中的主药之一 ∀西贝碱为川贝母的主要成分之

一≈u ov  ∀控制西贝碱的含量对于提高蛇胆川贝散的内在质量

至关重要 ∀本实验采用薄层扫描法测定蛇胆川贝散中西贝
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