
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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薄层扫描法测定蛇胆川贝散中西贝碱的含量
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摘要 }目的  研究蛇胆川贝散中西贝碱的含量测定方法 ∀方法  采用薄层扫描法进行测定 ∀结果  西贝碱点样量在 s qxu ∗

t qysΛª之间线性关系良好 o相关系数 µ� s q|||{ ∀回收率为 |z qy h o� ≥⁄为 t q{{ h ∀结论  本法灵敏 !简便 !准确 o可用于本

制剂的测定和质量控制 ∀

关键词 }蛇胆川贝散 ~西贝碱 ~薄层扫描法
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s qxu ∗ t qysΛªkµ� s q|||{l q× «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|z qy h º¬·« � ≥⁄ � t q{{ h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«¬¶° ·̈«²§¬¶¶̈±¶¬·¬√¨o¶¬°2
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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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碱的含量 ∀作为检测和控制该制剂的含量指标 o为该制剂的

质量控制提供了可行的方法 ∀

1  实验材料与条件

1 q1  仪器

薄层扫描仪 k ×�≤ ≥¦¤±±̈ µ¶瑞士 ≤ � � ��l ~点样仪

k�¤±²°¤· µ 瑞士 ≤ � � ��l ~≤²°³¤计算机 k配 ≤ �×≥ 软

件l ~°�± p ´型薄层自动铺板器k重庆南岸新力实验电器

厂l ~定量毛细管k美国 ⁄µ∏°°²±§l ∀

1 q2  试剂

苯 !氯仿 !醋酸乙酯 !无水硫酸钠 !氨水均为分析纯 ∀硅

胶 �k青岛海洋化工厂l ~西贝碱对照品k中国药品生物制品

检定所 o供鉴别用 o经归一化法测定含量为 |y q{ h l o蛇胆川

贝散 k分别为某厂产品 o批号分别为 ussts{sy ussts{tu

ussttstzl

1 q3  薄层板的制备

取硅胶 � xªo加 v倍量 s qv h ≤ � ≤2�¤溶液 o充分研匀后

铺于 tx¦° ≅ us¦°的玻璃板上 o晾干 otsx ε 活化 t«o置干燥

器中备用 ∀

1 q4  薄层色谱条件

以醋酸乙酯2甲醇2浓氨试液ktzΒuΒt l为展开剂 o展开

tx¦° o晾干 otsx ε 烘 t«o以改良碘化铋钾显色 ∀薄层色谱效

果理想 ∀

1 q5  扫描波长的选择

在同一块薄层板上分别点供试品溶液与西贝碱对照品

溶液适量 o依上法展开 o显色 ∀在 wss ∗ yss±°内对西贝碱对

照品斑点和供试品色谱中相应的斑点分别进行扫描 o结果两

者均在 wzs±°处有最大吸收 o故选择 Κ� wzs±°作为测定波

长 ∀

1 q6  薄层扫描条件

采用单波长反射线性扫描法 o扫描宽度 }ts qs°° o扫描

波长为 wzs±° ∀

2  实验方法与结果

2 q1  溶液制备

2 q1 q1  对照品溶液的制备  精密称定西贝碱对照品一定

量 o加氯仿制成 s quy°ªq°�
p t的溶液 o即得 ∀

2 q1 q2  供试品溶液的制备  取蛇胆川贝散适量 o研细 o精密

称取细粉 vªo加氨水 w°�o密塞 t« o加氯仿 tss°�o超声处

理 vs°¬±o放至室温 o用氯仿补足重量 o滤过 o用氯仿补足重

量 o滤过 o弃去初滤液 o取续滤液 xs°�o水浴蒸干 o残渣用氯

仿移置 t°�量瓶中 o加氯仿至刻度 o摇匀 o作为供试品溶液 ∀

2 q1 q3  阴性对照液的制备  按处方比例及工艺除去川贝

母 o配制蛇胆川贝散阴性对照 o同法制备缺川贝母的阴性对

照液 ∀

2 q2 薄层色谱方法

精密吸取供试品溶液 !阴性对照液各 ts Λ�o西贝碱对照

品溶液 vΛ�o按上述条件展开 !显色 !扫描测定 o结果川贝母

阴性对照溶液色谱在西贝碱对照品斑点位置上无斑点 ∀说

明阴性对照样品无干扰 o供试品溶液得到良好分离 ∀

2 q3 标准曲线的绘制

精密称取西贝碱对照品适量 o加氯仿制成每 t°�含

s quy°ª的溶液 o作为对照品溶液 o精密吸取西贝碱对照品溶

液 t ou ov ow ox oyΛ�o分别点于同一硅胶 �2≤ � ≤ 薄层板上 o依

法展开 o显色 !扫描测定 o以点样量kΛªl为横坐标 o面积积分

值为纵坐标作图 ∀回归方程为 Ψ � xuz .sz ξ n wz .uz , ρ �

s q||| { ∀结果表明 }点样量在 s qxu ∗ t qxyΛª内 o点样量与斑

点峰面积呈良好的线性关系 ∀因直线不通过零点 o所以用外

标二点法 ∀

2 q4 稳定性验

吸取西贝碱对照品溶液 vΛ�o点于硅胶 �2≤ � ≤ 薄层板

上依法展开 o显色后每隔 vs°¬±扫描一次 o结果在 u«内稳

定 o� ≥⁄� t qsyu h ∀

2 q5 精密度试验

同一斑点连续扫描 x次峰面积值的 � ≥⁄ � s qw h ~测定

同一薄层板上 x个相同量的各对照品斑点峰面积值 o� ≥⁄�

t q{ h ~测定 x块不同薄层板相同量的对照品斑点峰面积值 o

� ≥⁄� u qv h o表明精密度良好 ∀

2 q6 重现性试验

照/样品测定0项下的方法 o对同一批样品 o进行 x次测

定 o结果 � ≥⁄� u qt h k ν � xl o表明重现性良好 ∀

2 q7 加样回收率试验

精密量取已测得西贝碱含量的 � 厂生产 k批号

ussts{syl样品 y份 o分别精密加入一定量的西贝碱对照品 o

依法测定 o计算加样回收率 o结果见表 t ∀

表 1  加样回收率试验

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ¬̈³̈µ¬° ±̈·

序号
加样前含量

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

t s qsu{{ s qsv| s qsyyw |y qw

u s qsuyx s qsv| s qsyy{ |z qw

v s qsuzv s qsuy s qsxuz |z qz

w s qsuz| s qsuy s qsxvw |{ qt

x s qsu{x s qstv s qswty tss q{

y s qsuwv s qstv s qsvyz |x qw

2 q8  样品测定

精密吸取西贝碱对照品溶液 uΛ�k点 u个点l与 xΛ�k点

u个点l o供试品溶液 tsΛ�k点 x个点l o分别交叉点于同一硅

胶 �2≤ � ≤ �¤薄层板上 o同法展开 !显色 !扫描测定结果见表

u ∀平均回收率为 |z qy h o� ≥⁄为 t q{{ h ∀

表 2  蛇胆川贝散中西贝碱的测定结果k ν � xl

Ταβ 2  ≤²±·̈±·²©¬°³̈µ¬¤̄¬±̈ ¬± ≥«̈ §¤± ≤«∏¤± °²º§̈µk ν �

xl

生产厂家 样品批号
含量

k°ªrªl

� ≥⁄

r h

� ussts{sy s qstyv u qt

� ussts{tu s qsvvu u qv

≤ ussttstz s qsuuz t q{

3  讨论

3 q1  西贝碱为川贝母的主要成分之一 o本法能较好地定量

测定蛇胆川贝散中西贝碱的含量 o方法简便 !准确 o可作为蛇
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胆川贝散的质量控制指标之一 ∀

3 q2  根据西贝碱的理化性质 o将蛇胆川贝散 o用 ts h氨水碱

化调 ³� 至 ts o比较了氯仿静置 uw«提取与超声提取两种提

取方法 o结果发现氯仿静置 uw«提取所得样品溶液的色谱

上 o杂质斑点较多 o西贝碱斑点有干扰 ~而氯仿超声法所得供

试液色谱上杂质斑点较少 o扫描背景较浅 o测定结果准确 ∀

故采取用氯仿超声法提取样品供试液 ∀

3 q3  实验中曾试用了多种展开系统 o结果以本实验所采用

的展开条件最佳 o斑点圆整 o不拖尾 o不扩散 ∀

3 q4  结果表明 o不同批号的蛇胆川贝散 o西贝碱的含量可相

差一倍 ∀因此建议生产厂家应在投料前测定川贝母中西贝

碱的含量 o以保证蛇胆川贝散的质量 ∀
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漫反射 ΦΤ2ΙΡ 法测定复合维生素 Β片剂中维生素 Β2 的含量

陈彬t o程存归u o韩利栋v o陈霖u
kt q浙江省金华市中心医院 o浙江  金华 vutsss ~u q浙江师范大学生命与环境科学学院 o浙江  金华
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摘要 }目的  建立复合维生素 �片剂中维生素 �u含量的检测方法 ∀方法  采用中红外漫反射定量分析技术 o测定了复合维生

素 �片剂中维生素 �u的含量 ∀结果  可直接测定出样品中维生素 �u的含量 o且吸光度与维生素 �u 的质量百分数成良好的

线性关系 o平均回收率为 || qz| h o� ≥⁄为 t q{x h ∀结论  本方法准确 !可靠 o可用于复合维生素 �片剂中维生素 �u的含量测

定 ∀

关键词 }复合维生素 �片剂 ~含量测定 ~漫反射傅里叶变换红外光谱法

中图分类号 }� |zz qu ~� |tz qtsu    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkussvlsx2swtx2sv
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  复合维生素 �是由维生素 �t o维生素 �u o烟酰胺 o维生

素 �y o右旋泛酸钙等所组成的维生素类药物
≈t  ∀中国药典中

测定维生素 �u含量的方法是采用化学处理后再用分光光度

法进行测定≈u  o但预处理过程复杂 o耗时较长 ∀

红外漫反射光谱定量分析技术具有自身独特的优点 }制

备样品简单 o分析速度快 o可以同时测定多种成分 o实现非破

坏性和非污染性的测试 o应用范围广等 ∀应用红外定量分析

技术研究药物的主成分 o这方面的研究报道很少≈v  ∀本实验

采用漫反射 ΦΤ2Ι Ρ 定量分析方法 o利用 ��≤ ��∞× 公司的

× ± �±¤¬¼¶·∞� ∞§¬·¬²±x qs 定量分析软件处理数据 o测定了复

合维生素 �片剂中维生素 �u的含量 o结果较为满意 ∀

1  实验部分

1 q1  仪器设备和参数设置

�¬¦²̄ ·̈公司生产的 �∞÷ �≥ yzs 型 ΦΤΙ Ρ 和漫反射附

件 o⁄× �≥ 检测器 o波数范围 wsss ∗ yxs¦°p t o分辨率 s qt

¦°p t o扫描次数 tu{ 次 ~� ∞× ×�∞� × ��∞⁄� 公司生产的

��usw2�型电子分析天平 o§� s qssstª∀

1 q2  样品来源和制备样品来源

复合维生素 �片 }浙江温州制药厂 o批号2sss{su o以标

示量每片含维生素 �u t qx°ª为基准 o以 us 片的平均重量

|v qtz°ª为基准 o计算得维生素 �u 含量为 t qyt h ~维生素

�u }浙江金华市第二制药厂 o纯度为 |v qss h ~溴化钾 }分析

#xtw#中国现代应用药学杂志 ussv年 ts月第 us卷第 x期                ≤«¬± �� �° oussv �¦·²¥̈µo∂ ²̄ qus �²qx




