
丙酸倍氯米松得到很好的分离 o与前后的相似物质峰完全分

开 ~用不含丙酸倍氯米松的缺味橡胶膏剂进行空白对照试

验 o结果发现在原丙酸倍氯米松的出峰位置 { qt°¬±处没有

任何基质峰或不明成分峰存在 o因此对供试品溶液中丙酸倍

氯米松的定量测定没有任何干扰 o证明了本法的专属性是可

行的 ∀见图 t ∀

图 1  空白复方倍氯米松橡胶膏k不含丙酸倍氯米松l的

�°�≤ 色谱图

Φιγ 1  ≤«µ²°¤·²ªµ¤° ²©¥̄¤±®¶²̄∏·¬²± ²©¦²°³²∏±§¥̈ ¦̄²° ·̈¤2

¶²±̈ ¤§«̈¶¬√¨³̄¤¶·̈µº¬·«²∏·¥̈ ¦̄²° ·̈¤¶²±̈ §¬³µ²³¬²±¤·̈

3  样品测定

取/ t qv0项下的 v批样品 o照/ u qt0项下方法分别测定含

量 o结果见表 v和图 u ∀

表 3  复方倍氯米松橡胶膏剂中丙酸倍氯米松的含量测定结

果

Ταβ 3  × «̈ ¦²±·̈±·¶²© ¥̈ ¦̄²° ·̈¤¶²±̈ §¬³µ²³¬²±¤·̈ ²© ¦²°2

³²∏±§¥̈ ¦̄²° ·̈¤¶²±̈ ¤§«̈¶¬√¨³̄¤¶·̈µ¶¤°³̄ ¶̈

批号 含量k标示量 h l ΡΣ∆ k ν � vl

ussusttz ttx qu t q| h

ussustuv ttv qt u qu h

ussustuy tt{ qx s qv h

4  讨论

4 q1  本法选定的 ≥«¬°¤§½∏公司 ≥«¬°2°¤¦® ≤�≤2�⁄≥ ≤t{柱

ky qs°° ≅ txs°° oxΛl o经多次试验证明是适用和耐用的 o故

制订标准时最好予以明确 ~由于样品提取液中不明物质峰较

多 o丙酸倍氯米松峰流出后尚需 w ∗ x倍的保留时间才能洗

脱完毕 o故在倍氯米松峰流出后 o可加大流速进行冲洗以节

约分析时间 ~≥«¬°2°¤¦® ≤�≤2�⁄≥ ≤t{柱柱压较低 o可耐受较

大的流速 o这也是选择该柱的原因之一 ~柱温测试了 us ∗

xs ε o发现较高的柱温有利于提高柱效和分离度 o由于丙酸

倍氯米松对热相当稳定 o故柱温选定 ws ε ∀

图 2  复方倍氯米松橡胶膏中丙酸倍氯米松含量测定的

�°�≤ 色谱图

Φιγ 2  ≤«µ²°¤·²ªµ¤° ²© ¶¤°³̄¨ ¶²̄∏·¬²± ²© ¦²°³²∏±§ ¥̈ 2

¦̄²° ·̈¤¶²±̈ ¤§«̈¶¬√¨³̄¤¶·̈µ

t ¥̈ ¦̄²° ·̈¤¶²±̈ §¬³µ²³¬²±¤·̈

4 q2  样品用乙醇加热提取后 o尝试了两种稀释液 ∀一是

{s h甲醇水 o该溶剂加入后 o立即产生乳白色混浊 o超声约

s qx«后 o溶液呈几乎澄清 o放冷过滤后可进样 ~二是直接用流

动相稀释 o加入后 o也产生了白色混浊 o但伴有一些灰白色沉

淀 o超声 s qx«后 o溶液呈半透明状 o放冷过滤可得到比前者

更为清澈的溶液 ∀两种供试液进样测定所得色谱图相差不

大 o但考虑到后者沉淀掉了一些无关成分 o溶液与流动相性

质亦较为接近 o故选定后者作为正式方法 ∀

4 q3  经与中国药典 2000 年版二部收载的丙酸倍氯米松原

料标准含量测定项下的流动相kzw h甲醇水l对比 o发现本法

的流动相所得峰形 !柱效都远高于前者 ∀

4 q4  由于橡胶膏中丙酸倍氯米松含量甚微 o各种经典分析

方法均难以胜任 o故本实验摸索尝试了七八种溶剂k氯仿 !丙

酮 !甲醇 !乙醚 !醋酸乙酯等l后选定了乙醇作为提取溶剂 o经

简单预处理后即可直接进样 o方法灵敏 o步骤简单 o被测物几

乎无损失 o分析效率高 o远胜于常规思路有机溶剂萃取分离

测定法 ∀本法线性关系 !精密度 !回收率 !专属性等研究工作

均有满意的结果 o因此作为复方倍氯米松橡胶膏中丙酸倍氯

米松的含量测定方法是适宜的 ∀

收稿日期 }ussu2tu2u{

薄层扫描法测定骨筋丸胶囊中士的宁的含量

翟遵兰 o田永庆k沧州市药品检验所 o河北  沧州 sytsstl

摘要 }目的  制定骨筋丸胶囊中士的宁含量控制标准 ∀方法  采用薄层扫描法测定骨筋丸胶囊中毒剧药马钱子中的士的宁

的含量 o以乙醚2甲醇kwΒtl o甲苯2丙酮2乙醇2浓氨水ktyΒtuΒtΒwl为展开剂 o分两次展开 o双波长反射法锯齿扫描 oΚ¶� uxw±° Κ�

� vux±° ∀结果  通过方法学考察 o点样量在 t qux ∗ w qtyΛª范围内呈良好的线性关系 o平均回收率为 || qs h k ν � y oΡΣ∆

� t qu h l ∀结论  方法可靠 o数据准确 o操作简便易行 ∀
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t qux ∗ w qtyΛª²©·«̈ ¶¤°³̄¨¤³³̄¬̈§¤±§º¬·«¤µ̈¦²√ µ̈¼ ²©|| qs h k ν � y oΡΣ∆ � t qu h l qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ° ·̈«²§¬¶µ̈2

¬̄¤¥̄¨o¤¦¦∏µ¤·̈ o¶¬°³̄¨¤±§ ¤̈¶¼·² ²³̈µ¤·̈§q
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  骨筋丸胶囊是由马钱子 !白芍 !秦艽 !独活 o延胡索 !红

花 !血竭等十几味中药组成的复方制剂 o具有活血化瘀 o疏

风止痛的功效 ∀其主要成分马钱子为毒剧药 o故以马钱子为

测定指标 ∀马钱子中的主要成分为士的宁 o药理作用清楚 o

所以本实验采用双波长扫描法对其进行定量分析 ∀

1  仪器与试药

≤≥2|vs薄层扫描仪k 日本岛津公司l ~硅胶 �ƒuxw k青

岛海洋化工厂l ~士的宁对照品k中国药品生物制品检定所l ~

骨筋丸胶囊k河北万岁药业有限公司l ~其他试剂均为分析

纯 ∀

2  实验条件

2 q1  薄层色谱

由于士的宁在以 s qx h ≤ � ≤2�¤为黏合剂的硅胶 �ƒuxw

薄层板上显示荧光斑点 o不用显色定位 o故选用此板 ∀如果

只用甲苯2丙酮2乙醇2浓氨试液做一次展开 o虽然斑点可以达

到较好分离效果 o但是有空白干扰 o经乙醚2甲醇做第一次展

开后 o再用甲苯2丙酮2乙醇2浓氨试液做第二次展开 o斑点分

离良好 o且无空白干扰 o故选用二次展开法 ∀

2 q2  薄层扫描条件

2 q2 q1  测定波长的选择  将士的宁对照品制成 20Λªr°�

的氯仿溶液进行紫外扫描测定 o结果士的宁于 uxw±° 有最

大吸收 o于 vus±°波长以上无吸收 o将对照品士的宁溶液 !样

品溶液 !马钱子阴性对照液点于薄层板上展开后对相应士的

宁处的斑点进行薄层扫描 o对照品及样品于 uxw±°有最大吸

收 o阴性液无吸收 ~故以 uxw±°为测定波长 ovux±°为参比波

长 ∀

2 q2 q2  扫描条件  双波长发射法线性扫描 o狭缝宽度s qt

±° o线性参数为 ≥¬ � z oΚ¶ � uxw±° oΚ� � vux±° ∀

3  试液的制备

3 q1  对照品溶液的制备

精密称取士的宁对照品适量制成 s q{vu°ªr°�的氯仿

溶液备用 ∀

3 q2  供试品溶液的制备

取本品内容物适量 o研匀 o精密称取 xªo加浓氨水试液

ts°�润湿 o精密加入氯仿 xs°�o密塞 o称重 o轻轻摇匀 o冷浸

uw«后 o称重 o补足减失的重量 o滤过 ∀精密量取续滤液

x°�o置分液漏斗中 o用硫酸溶液ku ψ tssl分 w次振摇提取 o

每次 us°�o分取硫酸液 o用浓氨水调 ³�{ ∗ | o以氯仿提取 x

次 o每次 us°�o合并氯仿液 o浓缩至干 o残渣放冷后 o精密加

氯仿 ts°�使溶解 o作为供试品溶液 ∀

4  含量测定

4 q1  线性关系

精密量取对照品溶液 t qs ou qs ov qs ow qs ox qs°�o分置 ts

°�量瓶中 o用氯仿稀释至刻度 o摇匀 o吸取上述溶液各

tsΛ�o交叉点于同一硅胶 �ƒuxw薄板上 o依法展开 o扫描测

定 o以浓度为横坐标 o面积积分值为纵坐标作图 ∀回归方程

为 }≠ � uxwyxt qyz¬ 2 tt{yw qsu o ρ � s q||{y ∀士的宁点样

量在 s q{vuΛª ∗ w qtysΛª内 o呈现良好的线性关系 ∀

4 q2  稳定性试验

4 q2 q1  样品溶液的稳定性试验  取同一样品溶液及对照品

溶液 o交叉点于同一薄层板上 o于 s ot ou ov ow oy o{«各分别点

样 o照上述方法分别展开后 o进行扫描测定 o结果测得同一样

品溶液在上述时间内含量基本相同 ∀k ΡΣ∆ � t qx h oν � v

l 证明样品溶液在 { «内基本稳定 ∀

4 q2 q2  斑点稳定性  取同一薄层板k按上述方法点样展开l

进行薄层扫描测定 o分别间隔 u ow o{ otu ouw ow{«进行 o结果

本方法在 w{«内基本稳定k ΡΣ∆ � t qy h ν � yl ∀另取一薄

层板k按上述方法点样展开l进行薄层扫描测定 o与另一板时

间相同 o比较两板同一时间内面积变化情况 o结果两板基本

相同k ΡΣ∆ � t qx h oν � y l ∀

4 q3  精密度试验

同一薄层板上的各个斑点连续扫描 y次 o结果同一斑点

峰面积积分值的 � ≥⁄� t qtw h k ν � yl ∀

4 q4  重现性试验

对同一批号的样品 o按上述方法重复实验六次 o结果士

的宁的平均含量为 s qz{uz°ªrª o ΡΣ∆ � s qy h k ν � yl ∀
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4 q5  回收率实验

精密称取已知含量的同一批号样品 u qxªk含量为s qzwx

°ªrªl精密加对照溶液一定量 o按上述方法测定含量 o计算

回收率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率测定结果k ν � xl

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

编号
样品加入量

kªl

样品中士的

宁含量k°ªl

对照品加入

量k°ªl

测得值

k°ªl

回收率

k h l

t u qwvyu t q|xv{ t qyyw v qx|z{ |{ q{s

u u qw|zz t q|xw| t qyyw v qysvt || qsx

v u qxssu t q|xy| t qyyw v qywux tst qv

w u qxstw t q|xz{ t qyyw v qx|tx |{ qt{

x u qw|w{ t q|xy{ t qyyw v qx|{x |{ qyx

y u qw|yy t q|xwt t qyyw v qx{vx |z q|u

  平均回收率 � |{ q|{ h ΡΣ∆ � t qu h

平均回收率在 |z q|u h以上 o证明回收率符合要求 ∀

4 q6  样品测定

精密称取不同批号的供试品内容物 x批 o按上述方法测

定 o结果含量分别为 s q{tvt os qz{s{ o s qzzs| o s qzzwu o s q

zxyu°ªrª ∀

4 q7  阴性溶液的干扰考察

将处方中各成分除不加马钱子外 o制成制剂 o按上述样

品的薄层扫描法进行测定 o在士的宁相应的位置上 o阴性对

照无干扰 ∀

5  讨论

本品中马钱子所含士的宁属于吲哚类生物碱 o脂溶性较

强 o易溶于稀酸 !氯仿及甲醇中 o本法选用氨水碱化氯仿提取

生物碱的方法 o经实验回收率为 |z h 以上 o转移率为

tss qx h o因为样品成分复杂 o用 �°�≤ 虽然可取得较为准确

的结果 o但是杂质峰干扰多 o操作较为复杂 o对色谱柱的要求

也较高 ∀用薄层扫描法 o分两次展开后 o欲测定成分不受杂

质干扰 o精密度 !线性关系 !稳定性 !重现性及回收率均能达

到要求 o且试剂消耗少 o操作简单 o故此法方便可行 ∀

收稿日期 }ussu2tt2u|

养阴镇静片中阿魏酸的含量测定

高晓燕 o孟艳彬 o赵春颖k河北省承德医学院中药研究所 o河北  承德 syzsssl

摘要 }目的  测定养阴镇静片中阿魏酸的含量 ∀方法  用高效液相色谱法 o色谱柱为 ⁄¬¶¦²√ µ̈¼ ≤t{柱 o流动相为乙腈2s qx h冰

醋酸kusΒ{sl ∀结果  阿魏酸浓度线性范围为 s qstwww ∗ s qts{v°ªr°�o ρ� s q|||| o平均回收率为 |z qtv h k ν � xl oΡΣ∆ 为

u qsw h k ν � xl q结论  方法简便 !准确 !重复性好 o可作为该制剂的含量测定方法 ∀

关键词 }养阴镇静片 ~阿魏酸 ~含量测定

中图分类号 }� |tz qst ~� |uz qu    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkussvlsy2sxst2su
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Χηενγδε syzsss , Χηινα)
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  养阴镇静片由当归 !麦冬 !五味子 !首乌藤 !地黄 !茯苓 !

柏子仁 !党参 !珍珠母 !远志 !桔梗 !朱砂等 tu味中药组成 o具

有镇静安神之功效 o其中当归为君药 o阿魏酸是当归中的主

要有效成分 o为了有效地控制本品质量 o采用 �°�≤ 测定了

该制剂中阿魏酸的含量 o为养阴镇静片的质量控制提供了快

速 !准确的测定方法 ∀

1  仪器与试药

� ∞× ×�∞� ��2uwx型电子天平 o≥��� �⁄� � �≤2ts�×

高效液相色谱输液泵 o≥°⁄2 � ts� 紫外2可见检测器 o≤��≥≥2

∂ °y qt色谱工作站 o≤ ÷2uxs 超声波清洗器 ~乙腈k色谱纯l

ƒ¬¶«̈µ≤«̈ °¬¦¤̄¶∀阿魏酸对照品由中国药品生物制品检定所

提供 ok批号为 szzv2||ts o含量为 |{ h o含量测定用l o养阴镇

静片样品由河北省围场县药厂生产 ∀

2  方法与结果

#tsx#中国现代应用药学杂志 ussv年 tu月第 us卷第 y期                ≤«¬± �� �° oussv ⁄̈ ¦̈ °¥̈µo∂ ²̄ qus �²qy




