
表 4  重现性试验结果k ν � yl

Ταβ 4  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈³̈ ¤·¤¥¬̄¬·¼ ·̈¶·²©¶¤°³̄ ¶̈k ν � yl

编号 含量k°ªr片l 结果

t t q|wvu 平均含量为 t q|w{ °ªr片

u t q|ztv � ≥⁄� s q|ux h

v t q|vz{

w t q|xsw

x t q|yvu

y t q|utu

3  讨论

作者参考文献≈t ∗ u  o曾试验用 s qt°²̄r�氢氧化钠溶液 !

s qt°²̄r�盐酸溶液 !s qt°²̄r��≤�2甲醇 !s qt°²̄r��≤�2氯

仿等溶液来提取 ∀结果发现用氢氧化钠溶液提取时 o溶液呈

胶体状 o无法分层或过滤 ~s qt°²̄r��≤�2甲醇混合液提取的

量较少 os qt � 盐酸溶液和 s qt°²̄r� �≤�2氯仿混合液提取

的量基本相等 o所以确定用 s qt°²̄r�盐酸溶液来提取 ∀

在中国药典≈t 的色谱条件下 o我们选用了 �²√¤2°¤®

≤t{ o⁄̈ ·¤2°¤® ≤t{ o÷ × µ̈µ¤ � °t{柱来分离 o但用 �²√¤2°¤® ≤t{ o

⁄̈ ·¤2°¤® ≤t{柱子分离后氟哌酸的色谱峰不对称 o拖尾较严

重 o而 ÷ × µ̈µ¤ � °t{柱分离效果好 o峰形对称 o理论塔板数按

氟哌酸计算均大于 y sss o符合药典规定 ∀
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胃康宁颗粒质量控制方法研究

马嘉 o马建元 o赵刚 o白莉莉k解放军第 tsx医院 o安徽  合肥 uvssvtl

摘要 }目的  制定胃康宁颗粒的质量标准 ∀方法  采用 ×�≤ 对胃康宁颗粒中黄芪 !黄连 !陈皮 !白及进行定性鉴别 ~并应用

×�≤≥对胃康宁颗粒中黄芪甲苷进行了含量测定 ∀测定波长 Κ≥ � xvs±° o参比波长 Κ� � zss±° o展开剂为氯仿2甲醇2水ktvΒyΒ

ul ∀结果  黄芪甲苷在 s qx ∗ x quΛª内线性关系良好 o平均回收率为 |z qs| h o� ≥⁄� t qwu h ∀结论  该法简便 !灵敏 !重现性

好 ∀可用于胃康宁颗粒的质量控制 ∀
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  胃康宁颗粒系由黄芪 !蒲公英 !黄连 !白及 !陈皮等药味

组成 ∀具有制酸 !抗螺旋杆菌 !增强机体免疫和保护胃黏膜

之功效 ∀用于胃及十二指肠溃疡 !胆汁返流性胃炎 !顽固性

返酸等病症 ∀为有效地控制产品的内在质量 o保证临床疗

效 ∀我们对方中黄芪 !黄连 !陈皮 !白及进行了薄层色谱鉴

别 o采用薄层色谱扫描法对其主要成分黄芪进行含量测定 o

并对其含量测定方法进行了研究 ∀

1  仪器与试药

≤≥2|vs型双波长薄层扫描仪k日本岛津l ~百万分之一电

子天平k美国 °∞公司l ~⁄tst型大孔吸附树脂k天津南开大学

化工厂l ~硅胶 �薄层板k山东烟台化学工业研究所l ~黄芪甲

苷对照品k中国药品生物制品检定所 批号 }sz{t2|{sz o供含

量测定用 o纯度 }|{ qv h l ~胃康宁颗粒 k本院制剂 o批号 }

susxuu osusztu osus|vsl ~其他化学试剂均为分析纯 ∀

2  薄层色谱法定性鉴别

2 q1  黄芪的鉴别

取本品 usªo加甲醇超声提取 vs°¬± o滤过 o滤液浓缩至

干 o加甲醇 u°�使溶解 o作为供试品溶液 ∀另取按处方量同
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法制备的阴性对照样品k不含黄芪l作为阴性对照液 ∀再取

黄芪甲苷对照品 o加甲醇制成每 t °�含 t °ª的溶液 o作为

对照品溶液 ∀吸取上述 v种溶液各 xΛ�o分别点于同一硅胶

�薄层板上 o以氯仿2甲醇2水ktvΒyΒul为展开剂 o展开 o取出 o

晾干 o喷以 ts h硫酸乙醇溶液 o在 tsx ε 加热至斑点显色清

晰 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的位置上 o显相同

的棕褐色斑点 o而阴性对照无干扰 ∀

2 q2  盐酸小檗碱的鉴别

取本品 tsªo加盐酸2甲醇 ktΒtssl tss°�o超声提取

vs°¬± o滤过 o取续滤液 o作为供试品溶液 ∀另取按处方量同

法制备的阴性对照样品k不含黄连l作为阴性对照液 ∀再取

盐酸小檗碱对照品 o加盐酸2甲醇ktΒtssl制成每 t°�含s qsx

°ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀吸取上述 v种溶液各 uΛ�o分

别点于同一硅胶 �薄层板上 o以苯2醋酸乙酯2异丙醇2甲醇2

水kyΒvΒt qxΒt qxΒs qvl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o置紫外光

灯kvyx±°l下检视 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的

位置上 o显一相同的亮黄色荧光斑点 o而阴性对照无干扰 ∀

2 q3  白及的鉴别

取本品 wsªo加 ws°�乙醇超声提取 vs°¬± o滤过 o滤液蒸

干 o残渣用氯仿少量溶解 o滤过 o并用氯仿定容 u°�o作为供

试品液 ~另取按处方量同法制备的白及对照药材和阴性对照

品k不含白及l o作为药材对照品液及阴性对照液 ∀分别吸取

样品液 tsΛ�o药材对照品液 wΛ�o阴性液 tsΛ�o点于同一高

效硅胶 �薄层板上 o以苯2醋酸乙酯ktsΒtl为展开剂 o展开 o

取出晾干 o喷以 t h 香草醛硫酸溶液 o于 tsx ε 左右烘 x ∗

ts°¬±至斑点清晰 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的

位置上 o显相同的樱红色斑点 o而阴性对照无干扰 ∀

2 q4  陈皮的鉴别

取白及鉴别项下的供试品溶液 ~另取按处方量的陈皮药

材 o加水 uss°�提取 t«o过滤 o滤液蒸干 o残渣用 ws°�乙醇

溶解并超声提取 o同法制成药材对照品液 ~另取含陈皮 s quwª

的缺陈皮样品 o同法制成缺味阴性对照液 ~分别吸取样品液

txΛ�o药材对照品液 tsΛ�o阴性液 txΛ�o点于同一高效硅胶

�薄层板上 o以苯2醋酸乙酯ktsΒtl为展开剂 o展开 o取出 o晾

干 o喷以 t h的香草醛硫酸溶液 o晾干 o供试品色谱中 o在与对

照药材色谱相应的位置上 o显相同的黄色斑点 o而阴性对照

无干扰 ∀

3  制剂中黄芪甲苷的含量测定

3 q1  对照品溶液的制备

取黄芪甲苷对照品 u°ªo精密称定 o置 u°�量瓶中 o甲

醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o即得 ∀

3 q2  供试品溶液的制备

精密称定本品 us ªo加甲醇 tss°�索氏提取 w«o提取液

浓缩至干 o残渣加水 us°�使溶解 o加乙醚 us °�脱脂 u次 o

弃去乙醚液 o再用水饱和正丁醇 vs°�萃取 x 次 o合并提取

液 o用正丁醇饱和氨试液 xs°�洗涤 u次 o弃去氨液 o蒸干 o

加水 x°�溶解 o通过 ⁄tst型大孔吸附树脂 o以 xs°�水洗

脱 o弃去水液 ∀再用 ws h乙醇 vs °�洗脱 o弃去 ws h乙醇洗

脱液 o继用 zs h乙醇 tss °�洗脱 o收集洗脱液 o蒸干 o加甲

醇 u°�o摇匀 o作为供试品溶液 ∀

3 q3  薄层色谱及扫描条件

在硅胶 �薄层板上 o点供试品溶液 !对照品溶液 !及阴性

对照品溶液各 vΛ�o以氯仿2甲醇2水ktvΒyΒults ε 以下放置

过夜的下层溶液为展开剂 o以 ts h 硫酸乙醇液浸板 o在

tss ε 加热 x ∗ z°¬±至斑点显色清晰 ∀经扫描预试结果 o选

择双波长反射式锯齿形扫描 }Κ≥ � xvs±° oΚ� � zss±° o线性化

系数 ≥÷ � v o狭缝 t qu°° ≅ t qu°° o灵敏度中等 ∀

3 q4  标准曲线的绘制

精密吸取黄芪甲苷对照品溶液kt qsvy u°ªr°�o甲醇l

s qx ot ou ov ow oxΛ�分别点于同一硅胶 � 薄层板上 o依法展

开 o显色 o扫描测定 ∀以黄芪甲苷对照品点样量 ≤kΛªl为横

坐标 o相应斑点吸收度积分值 � 为纵坐标绘制标准曲线 o并

经统计学处理 o得回归方程 Α � xwvw .w Χn vxst ,相关系数 ρ

� s q||y o黄芪甲苷的量在 s qx ∗ x quΛª内呈良好的线性关

系 o标准曲线不通过原点 o因此含量测定采用外标两点法 ∀

3 q5  稳定性试验

取同一供试品溶液 o在 s os qx ot qs ou qs和 w qs«o分别点

样 xΛ�o展开 o显色 o扫描测定 o结果黄芪甲苷斑点吸收度积

分值分别为 }vw u|z ovv zsu ovx stt ovv ||s ovw tsx ~� ≥⁄ �

t qww h o表明黄芪甲苷在 w qs«内稳定 ∀

3 q6  精密度试验

同板精密度试验 }在同一薄层板上点 x个相同量的供试

品溶液 o展开 o显色 o扫描测定 o结果 � ≥⁄� t qx| h k ν � xl ∀

异板精密度试验 }在 x块薄层板上点相同量的供试品溶

液 o并同板随行外标两点 o展开 o显色 o扫描测定 o打印出黄芪

甲苷量kΛªl o结果 � ≥⁄� t q{| h k ν � xl ∀

3 q7  重现性试验

取 susxuu批号的胃康宁颗粒 o按/ v qu0项下制备供试品

溶液 x份 o精密吸取 xΛ�分别依法扫描测定 o结果测得含量

平均值为 s qsvx °ª#ªp t o� ≥⁄� v qus h ∀

3 q8  加样回收率试验

各精密称取已知准确含量的样品约 tsªo分别精密加入

黄芪甲苷对照品 s qvwx {°ªo按 / v qu0项下方法操作 o并按上

述薄层色谱条件展开 o扫描 ∀根据实测量和加入量计算回收

率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率测定结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

已知量

k°ªl

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

s qvwtz s qvwx{ s qyz{z |z qwx

s qvws{ s qvwx{ s qy{sy |{ quy

s qvvv{ s qvwx{ s qyyvz |x qws |z qs| t qwu

s qvutv s qvwx{ s qyxu| |x q{|

s qvxvx s qvwx{ s qy|v| |{ qww

注 }样品含量均为 s qsvw °ª#ªp t

�²·̈ }×«̈ ¦²±·̈±·²©¤¶·µª¤̄²¶¬§̈ ¬± ¶¤°³̄¨ º¤¶s qsvw°ª#ªp t

3 q9  胃康宁样品的含量测定
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取供试品 v批 o分别取样 !提取 !点样 !展开 !测定 o测得

各批样品中黄芪甲苷的含量见表 u ∀

表 2  胃康宁颗粒中黄芪甲苷的含量k ν � vl

Ταβ 2  × «̈ ¦²±·̈±·²©¤¶·µª¤̄²¶¬§̈ ¬± • ¬̈®¤±ª±¬±ª ªµ¤±∏̄ k̈ ν

� vl

样品批号 黄芪甲苷k°ª#ªp tl � ≥⁄k h l

susxuu s qsvw t quv

susztu s qsv{ t qvt

sus|vs s qswt t quy

4  讨论

4 q1  有关黄芪甲苷含量测定方法 o文献报道有比色法 !薄层

光密度法 !薄层扫描法 !高效液相法等≈t  ∀根据本品处方 !提

取工艺 !剂型特点以及黄芪甲苷的理化性质 !并参考中国药

典黄芪的含量测定方法 o认为选择与药典方法相同的高效薄

层色谱扫描法测定本品中黄芪甲苷的含量 o具有方法灵敏 !

简便 o分离度 !重现性好的特点 ∀

4 q2  含量测定的提取条件参照药典≈u 的方法 }颗粒粉末先

以甲醇索氏提取 o再用水饱和正丁醇反复萃取 o碱水洗涤 o

⁄tst型大孔吸附树脂除杂纯化 o可有效去除其它成分的干扰 o

使薄层色谱背景污染大大减轻 o定量分析更加准确 ∀

4 q3  温度对本展开系统的层析行为影响很大 o为了达到高

质量的色谱 o展开剂在较低温度kts ε l下进行 ∀采用浸板法

显色 o解决了喷雾显色的不均匀性 o黄芪甲苷斑点清晰 !分离

良好 ∀
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摘要 }目的  建立胆黄片中猪去氧胆酸的含量测定方法 ∀方法  采用薄层扫描法 o测定胆黄片中猪去氧胆酸的含量 ∀结果  

线性范围为 t qs ∗ x qsΛªoρ� s q||| w o平均回收率为 |z qx h o� ≥⁄为 u qxu h ∀结论  方法可行 !重现性好 o适用于该制剂的质

量控制 ∀

关键词 }胆黄片 ~猪去氧胆酸 ~薄层扫描法

中图分类号 }� |tz qzzs qt ~� |zx qx    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkusswlsy2sxss2sv

∆ετερµινατιον οφ ηψοδεοξψχηολιχ αχιδ ιν ∆ανηυανγ ταβλετσ βψ ΤΛΧ2σχαννινγ

≤ �∞� ÷¬¤²2­∏±t o� � ≥«¤²2«²±ªt o × �� �²±ª2¶«̈ ±ª
u o ±�� �¬∏2­∏¤±t o × ��� ⁄¬2ª∏¤±ªt (t . Ναννινγ Ηυικε

Μεδιχαλ Νε ω Τεχηνιχαλ Ινστιτυτε , Ναννινγ xvssut , Χηινα ; u . Γυιλιν Λιϕιανγ Πηαρµ αχευτιχαλ Χο . , Λτδ , Γυιλιν xwtsst ,

Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«¤ ° ·̈«²§©²µ§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© «¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¬± ⁄¤±«∏¤±ª·¤¥̄ ·̈¶qΜΕΤΗΟ∆  × «̈

¦²±·̈±·²©«¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¬± ⁄¤±«∏¤±ª·¤¥̄ ·̈¶º¤¶§̈·̈µ°¬±̈ §¥¼ ×�≤2≥¦¤±±¬±ªqΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈ ²©«¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦

¤¦¬§º¤¶t qs ∗ x qsΛªoρ � s q|||w q ×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|z qx h ¤±§ � ≥⁄ º¤¶u qxu h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ° ·̈«²§¶¤µ̈

¤√¤¬̄¤¥̄¨ º¬·«¤ª²²§µ̈³µ²§∏¦¬¥¬̄¬·¼ ¤±§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²© ⁄¤±«∏¤±ª·¤¥̄ ·̈¶q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :⁄¤±«∏¤±ª·¤¥̄ ·̈¶~«¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§~ ×�≤≥

  胆黄片是由猪胆汁 !黄柏 !青黛组方而成的中成药 o具有

清热解毒 o祛痰消瘰的作用 o适用于阴虚痰火凝结所致瘰疬

痰核诸症 ∀猪胆汁为方中君药 o用量较大 o为有效控制产品

质量 o采用薄层扫描色谱法对猪胆汁中的有效成分猪去氧胆

酸进行了含量测定研究 o为建立完整的质量标准提供了依

据 ∀

1  仪器与试药

≤≥2|vst型双波长薄层扫描仪k日本岛津l ∀硅胶 �k青

岛海洋化工厂l ~猪去氧胆酸对照品k中国药品生物制品检定

所l ~胆黄片样品k桂林漓江制药有限公司 o批号 ussususxl ~

其余试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

#ssx# ≤«¬± �� �° oussw ⁄̈ ¦̈ °¥̈µo∂ ²̄ qut �²qy                中国现代应用药学杂志 ussw年 tu月第 ut卷第 y期




