
样品
点样量

Λ

供试品量 测得量 含量 平均含量 ≥⁄

鹿蹄草

普通鹿蹄草

紫背鹿蹄草

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 其余两种分别为普通鹿蹄草 和

紫背鹿蹄草 ∀说明不同种鹿蹄草中高熊果酚苷含量

差异较大 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 但甲醇提取物中干扰

物质较多 甲醇提取物蒸干 残渣用水溶解后 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 Β Β 上层 !氯仿2

甲醇 Β 和氯仿2甲醇 Β 三种展开剂 供试品薄层展

开后 在紫外灯 下检视 以氯仿2甲醇 Β 为展开

剂 斑点 值合适 斑点分离情况良好 故选择氯仿2

甲醇 Β 为展开剂 ∀

参考文献

≈1 中国药典 年版 一部 ≈≥

≈2 王西发 张建民 曹爱兰等 鹿衔草的化学成分≈ 中草药

≈3 石娟 王军宪 鹿衔草化学成分的再研究 ≈ 天然产物研究与

开发
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薄层扫描法测定蛇胆川贝散中西贝碱的含量

李钦 王新春 王先友 河南大学药学院 河南  开封 河南大学东京医院 河南  开封

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 ∗

Λ 之间线性关系良好 相关系数 ∀回收率为 ≥⁄为 ∀结论  本法灵敏 !简便 !准确 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

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ ιµ περιαλινειν Σηεδαν Χηυανβει Ποωδερ βψ ΤΛΧ σχαννινγ

± • ÷ 2 ∏ • ÷ 2 ∏ ( . Χολλεγε οφ Πηαρµ αχψ, Ηεναν Υνιϖερσιτψ, Καιφενγ , Χηινα ; .

∆ονγϕινγ Ηοσπιταλ, Ηεναν Υνιϖερσιτψ , Καιφενγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ∏ √ ≥ ≤ ∏ °

ΜΕΤΗΟ∆  × ≤ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √

∗ Λ × √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √ 2

∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :≥ ≤ ∏ × ≤

  蛇胆川贝散系中国药典收载品种≈ 由川贝母 !蛇胆汁

二味药材加工而成 ∀具有清肺 止咳除痰作用 ∀用于肺热咳

嗽 痰多≈ ∀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≈ ∀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 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 1  仪器

薄层扫描仪 × ≤ ≥ 瑞士 ≤ 点样仪

瑞士 ≤ ≤ 计算机 配 ≤ ×≥ 软

件 ° ± 型薄层自动铺板器 重庆南岸新力实验电器

厂 定量毛细管 美国 ⁄ ∏ ∀

1 2  试剂

苯 !氯仿 !醋酸乙酯 !无水硫酸钠 !氨水均为分析纯 ∀硅

胶 青岛海洋化工厂 西贝碱对照品 中国药品生物制品

检定所 供鉴别用 经归一化法测定含量为 蛇胆川

贝散 分别为某厂产品 批号分别为

1 3  薄层板的制备

取硅胶 加 倍量 ≤ ≤2 溶液 充分研匀后

铺于 ≅ 的玻璃板上 晾干 ε 活化 置干燥

器中备用 ∀

1 4  薄层色谱条件

以醋酸乙酯2甲醇2浓氨试液 Β Β 为展开剂 展开

晾干 ε 烘 以改良碘化铋钾显色 ∀薄层色谱效

果理想 ∀

1 5  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 依上法展开 显色 ∀在 ∗ 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 结果两

者均在 处有最大吸收 故选择 Κ 作为测定波

长 ∀

1 6  薄层扫描条件

采用单波长反射线性扫描法 扫描宽度 扫描

波长为 ∀

2  实验方法与结果

2 1  溶液制备

2 1 1  对照品溶液的制备  精密称定西贝碱对照品一定

量 加氯仿制成 的溶液 即得 ∀

2 1 2  供试品溶液的制备  取蛇胆川贝散适量 研细 精密

称取细粉 加氨水 密塞 加氯仿 超声处

理 放至室温 用氯仿补足重量 滤过 用氯仿补足重

量 滤过 弃去初滤液 取续滤液 水浴蒸干 残渣用氯

仿移置 量瓶中 加氯仿至刻度 摇匀 作为供试品溶液 ∀

2 1 3  阴性对照液的制备  按处方比例及工艺除去川贝

母 配制蛇胆川贝散阴性对照 同法制备缺川贝母的阴性对

照液 ∀

2 2 薄层色谱方法

精密吸取供试品溶液 !阴性对照液各 Λ 西贝碱对照

品溶液 Λ 按上述条件展开 !显色 !扫描测定 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 供试品溶液得到良好分离 ∀

2 3 标准曲线的绘制

精密称取西贝碱对照品适量 加氯仿制成每 含

的溶液 作为对照品溶液 精密吸取西贝碱对照品溶

液 Λ 分别点于同一硅胶 2≤ ≤ 薄层板上 依

法展开 显色 !扫描测定 以点样量 Λ 为横坐标 面积积分

值为纵坐标作图 ∀回归方程为 Ψ . ξ . , ρ

∀结果表明 点样量在 ∗ Λ 内 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 所以用外

标二点法 ∀

2 4 稳定性验

吸取西贝碱对照品溶液 Λ 点于硅胶 2≤ ≤ 薄层板

上依法展开 显色后每隔 扫描一次 结果在 内稳

定 ≥⁄ ∀

2 5 精密度试验

同一斑点连续扫描 次峰面积值的 ≥⁄ 测定

同一薄层板上 个相同量的各对照品斑点峰面积值 ≥⁄

测定 块不同薄层板相同量的对照品斑点峰面积值

≥⁄ 表明精密度良好 ∀

2 6 重现性试验

照/样品测定0项下的方法 对同一批样品 进行 次测

定 结果 ≥⁄ ν 表明重现性良好 ∀

2 7 加样回收率试验

精密量取已测得西贝碱含量的 厂生产 批号

样品 份 分别精密加入一定量的西贝碱对照品

依法测定 计算加样回收率 结果见表 ∀

表 1  加样回收率试验

Ταβ 1  ∏ √ ¬

序号
加样前含量 加入量 测得量 回收率

2 8  样品测定

精密吸取西贝碱对照品溶液 Λ 点 个点 与 Λ 点

个点 供试品溶液 Λ 点 个点 分别交叉点于同一硅

胶 2≤ ≤ 薄层板上 同法展开 !显色 !扫描测定结果见表

∀平均回收率为 ≥⁄为 ∀

表 2  蛇胆川贝散中西贝碱的测定结果 ν

Ταβ 2  ≤ ≥ ≤ ∏ ° ν

生产厂家 样品批号
含量 ≥⁄

≤

3  讨论

3 1  西贝碱为川贝母的主要成分之一 本法能较好地定量

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

3 2  根据西贝碱的理化性质 将蛇胆川贝散 用 氨水碱

化调 至 比较了氯仿静置 提取与超声提取两种提

取方法 结果发现氯仿静置 提取所得样品溶液的色谱

上 杂质斑点较多 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 扫描背景较浅 测定结果准确 ∀

故采取用氯仿超声法提取样品供试液 ∀

3 3  实验中曾试用了多种展开系统 结果以本实验所采用

的展开条件最佳 斑点圆整 不拖尾 不扩散 ∀

3 4  结果表明 不同批号的蛇胆川贝散 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 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 程存归 韩利栋 陈霖 浙江省金华市中心医院 浙江  金华 浙江师范大学生命与环境科学学院 浙江  金华

杭州市长征中学 浙江  杭州

摘要 目的  建立复合维生素 片剂中维生素 含量的检测方法 ∀方法  采用中红外漫反射定量分析技术 测定了复合维生

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

线性关系 平均回收率为 ≥⁄为 ∀结论  本方法准确 !可靠 可用于复合维生素 片剂中维生素 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    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ ϖιταµιν Β2 ιν τηεταβλετ οφ ϖιταµιν Β χοµ πλεξ ιν διφφυσε ρεφλεχτανχε ΦΤΙΡ

≤ ∞ ≤ ∞ ≤∏ 2 ∏ 2 ≤ ∞ ( Χολλεγε οφ Λιφε ανδ Ενϖιρον µενταλ Σχιενχεσ, Ζηεϕιανγ Νορ2

µ αλ Υνιϖερσιτψ, ϑινηυα , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ √ ¬ ΜΕΤΗΟ∆  

⁄ ∏ ΦΤΙ Ρ ∏ √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √ ∏

× √ √ √

≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √

√ √ ¬

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : √ ¬ ∏ ΦΤΙ Ρ

  复合维生素 是由维生素 维生素 烟酰胺 维生

素 右旋泛酸钙等所组成的维生素类药物≈ ∀中国药典中

测定维生素 含量的方法是采用化学处理后再用分光光度

法进行测定≈ 但预处理过程复杂 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 分析速度快 可以同时测定多种成分 实现非破

坏性和非污染性的测试 应用范围广等 ∀应用红外定量分析

技术研究药物的主成分 这方面的研究报道很少≈ ∀本实验

采用漫反射 ΦΤ2Ι Ρ 定量分析方法 利用 ≤ ∞× 公司的

× ± ∞ ∞ 定量分析软件处理数据 测定了复

合维生素 片剂中维生素 的含量 结果较为满意 ∀

1  实验部分

1 1  仪器设备和参数设置

公司生产的 ∞÷ ≥ 型 ΦΤΙ Ρ 和漫反射附

件 ⁄× ≥ 检测器 波数范围 ∗ 分辨率

扫描次数 次 ∞× × ∞ × ∞⁄ 公司生产的

2 型电子分析天平 ∀

1 2  样品来源和制备样品来源

复合维生素 片 浙江温州制药厂 批号2 以标

示量每片含维生素 为基准 以 片的平均重量

为基准 计算得维生素 含量为 维生素

浙江金华市第二制药厂 纯度为 溴化钾 分析
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