
取供试品 批 分别取样 !提取 !点样 !展开 !测定 测得

各批样品中黄芪甲苷的含量见表 ∀

表 2  胃康宁颗粒中黄芪甲苷的含量 ν

Ταβ 2  × • ∏ ν

样品批号 黄芪甲苷 # ≥⁄

4  讨论

4 1  有关黄芪甲苷含量测定方法 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≈ ∀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 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 具有方法灵敏 !

简便 分离度 !重现性好的特点 ∀

4 2  含量测定的提取条件参照药典≈ 的方法 颗粒粉末先

以甲醇索氏提取 再用水饱和正丁醇反复萃取 碱水洗涤

⁄ 型大孔吸附树脂除杂纯化 可有效去除其它成分的干扰

使薄层色谱背景污染大大减轻 定量分析更加准确 ∀

4 3  温度对本展开系统的层析行为影响很大 为了达到高

质量的色谱 展开剂在较低温度 ε 下进行 ∀采用浸板法

显色 解决了喷雾显色的不均匀性 黄芪甲苷斑点清晰 !分离

良好 ∀
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薄层扫描法测定胆黄片中猪去氧胆酸的含量
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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 测定胆黄片中猪去氧胆酸的含量 ∀结果  

线性范围为 ∗ Λ ρ 平均回收率为 ≥⁄为 ∀结论  方法可行 !重现性好 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
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∆ετερµινατιον οφ ηψοδεοξψχηολιχ αχιδ ιν ∆ανηυανγ ταβλετσ βψ ΤΛΧ2σχαννινγ

≤ ∞ ÷ 2 ∏ ≥ 2 × 2 ± ∏2 ∏ × ⁄2 ∏ ( . Ναννινγ Ηυικε

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

Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ¬ ⁄ ∏ ΜΕΤΗΟ∆  ×

¬ ⁄ ∏ × ≤2≥ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ¬

∗ Λ ρ × √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

√ ∏ ∏ ∏ ⁄ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :⁄ ∏ ¬ × ≤≥

  胆黄片是由猪胆汁 !黄柏 !青黛组方而成的中成药 具有

清热解毒 祛痰消瘰的作用 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 用量较大 为有效控制产品

质量 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 为建立完整的质量标准提供了依

据 ∀

1  仪器与试药

≤≥2 型双波长薄层扫描仪 日本岛津 ∀硅胶 青

岛海洋化工厂 猪去氧胆酸对照品 中国药品生物制品检定

所 胆黄片样品 桂林漓江制药有限公司 批号

其余试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果
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2 1  溶液的制备

2 1 1  对照品溶液的制备  精密称取在五氧化二磷干燥器

中减压干燥 24 的猪去氧胆酸对照品 加乙醇使溶

解 置 量瓶中 加乙醇至刻度 作为对照品溶液 ∀

2 1 2  样品溶液的制备  取本品 20 片 除去糖衣 精密称

定 研细 ∀取细粉约 约相当于 猪去氧胆酸 加

氢氧化钠溶液 于 ε 加热 放冷 滴加盐酸调

节 值至 ∗ 摇匀 用醋酸乙酯提取 次 每次 合

并提取液 蒸干 残渣加乙醇使溶解 转移至 量瓶中

加乙醇至刻度 摇匀 作为供试品溶液 ∀

2 1 3  阴性对照样品溶液的制备  按处方比例及工艺 制

备缺猪胆汁的阴性样品 再按试品溶液的制备方法制备不含

猪胆汁的阴性样品溶液 ∀

2 2  实验条件

2 2 1  薄层色谱条件  精密吸取供试溶液 1Λ 对照品溶

液 Λ 与 Λ 分别交叉点于同一硅胶 薄层板上 以新配

制的异辛烷2乙醚2冰醋酸2正丁醇2水 Β Β Β Β 的上层溶

液为展开剂 展开 取出 晾干 喷以 硫酸乙醇溶液 在

ε 加热至斑点显色清蜥 约 取出 在薄层板上覆

盖同样大小的玻璃板 周围用胶布固定 ∀

2 2 2  吸收波长的选择  精密吸取上述供试品溶液 !对照

品溶液各 Λ 分别点于同一硅胶 薄层板上 按/ 0项

下展开 显色 并于 ∗ 处对对照品斑点 !供试品与

对照品对应斑点进行扫描 结果对照品和供试品在 和

∗ 处有两个吸收峰 ∗ 处的吸收峰吸收

度低 灵敏度差 且吸收度受烘烤时间影响大 为薄层

扫描仪中紫外和可见光的转换波长 参考文献≈ 选择

为测定波长 Κ≥ 对照品和供试品在 处吸收均

较小 选择 为参比波长 Κ ∀

2 2 3  扫描条件  Κ≥ Κ 双波长反射法锯

齿扫描 狭缝 ≅ ≥÷ 灵敏度 中等 ∀测量

供试品吸收度积分值与对照品吸收度积分值 计算 即得 ∀

2 3  空白试验

按上述实验条件对猪去氧胆酸对照品溶液 !供试品溶

液 !阴性对照品溶液进行试验 ∀测定结果表明 对照品与供

试品有一位相同的色谱峰 阴性样品在相同位置无吸收峰干

扰 分离效果佳 ∀见图 ∀

图 1  猪去氧胆酸色谱图

Φιγ 1  × ¬

猪去氧胆酸对照品 供试品 ≤ 猪胆汁阴性对照品

≥ ¬ ≤ √

2 4  稳定性试验

吸取猪去氧胆酸对照品溶液和供试品溶液各 Λ 分别

点于同一硅胶 薄层板上 按测定条件展开 显色 用胶布固

定后 每隔 扫描一次 结果表明自显色后 ∗ 内均稳

定 其间对照品峰面积平均值为 ≥⁄ 样品

峰面积平均值为 ≥⁄ ∀

2 5  对照品纯度检查

取猪去氧胆酸对照品 精密称定 加乙醇 使

溶解 吸取该溶液 Λ 按测定条件测定 峰面积归一化法

计算含量 含量为 符合含量测定的要求 ∀

2 6  线性关系考察

精密吸取猪去氧胆酸对照品溶液 #

Λ 分别点于同一硅胶 薄层板上 按测定条件展开 显

色 ∀扫描测定各斑点的面积积分值 ∀以对照品点样量为横

坐标 斑点面积积分值为纵坐标作图 结果表明猪去氧胆酸

在 ∗ Λ 内 具有良好的线性关系 回归方程 Ψ .

Ξ . ,相关系数 ρ ∀

2 7  精密度试验

2 7 1  仪器精密度  精密吸取供试品溶液 1Λ 点于硅胶

薄层板上 按测定条件展开 显色 ∀重复扫描测定峰面积积

分值 次 ∀结果峰面积积分平均值为 ≥⁄

∀

2 7 2  同板精密度  精密吸取供试品溶液在同一硅胶 薄

层板上重复点 个 Λ 的斑点 按测定条件展开 显色 测

定 ∀结果峰面积积分平均值为 ≥⁄ ∀

2 7 3  异板精密度  精密吸取同一供试品溶液点样 1Λ

按测定条件分别在 块薄层板上展开 显色 扫描测定各斑

点的峰面积积分值 外标两点法计算含量 ∀结果含量平均值

为 片 ≥⁄ ∀

2 8  重现性试验

取同一样品按供试品溶液的制备方法制备 份供试品

溶液 依法测定 计算含量及 ≥⁄∀结果含量平均值为

片 ≥⁄ ∀

2 9  回收率试验
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精密吸取已知含量的样品 批号 含量

# 份 各加入一定量的猪去氧胆酸对照品 依法测

定 计算 平均回收率为 ≥⁄ 结果见表 ∀

表 1  猪去氧胆酸加样回收率试验结果 ν

Ταβ 1  √ ¬ ν

样品重

量

猪去氧

胆酸含

量

加入量 测得量 回收率
平均回

收率
≥⁄

2 10  样品测定

取样品 批 按含量测定方法进行测定 结果见表 ∀

表 2  批样品猪去氧胆酸的测定结果 ν

Ταβ 2  ⁄ ¬

ν

批号
重量

片

≥⁄
批号

重量

片

≥⁄

  由测定结果确定本品含量限度 胆黄片每片含猪去氧胆

酸 ≤ 不得少于 ∀

3  讨论

3 1  猪胆汁含有猪胆酸 !猪去氧胆酸 !石胆酸及胆色素等成

分 文献报道胆酸的含测方法有紫外分光光度法及薄层色谱

扫描法≈ ∗ ∀胆酸属四环三萜类化合物 结构中无共轭双

键 紫外吸收在 无法直接测定 耐用糠醛显色后才能

在可见光区测定吸收度 而猪胆汁所含胆酸类成分复杂 故

紫外分光光度法仅能测定总胆酸含量 专属性不强 ∀本实验

采用薄层色谱扫描法对猪去氧胆酸进行含量测定 测定结果

准确 重现性好 专属性强 ∀

3 2  展开系统还比较过异辛烷2醋酸乙酯2冰醋酸 Β Β

正己烷2醋酸乙酯2甲酸2醋酸 Β Β Β 等系统 以本展开系

统为优 ∀

3 3  对薄层板的显色方法进行了考察 温度低 显色时间

长 温度太高 薄层板易烤焦 不利于扫描 于 ε 加热

开始显斑点 在约 时 斑点清晰 扫描峰面积最

大 以后出现焦化 峰面积下降趋势明显 ∀显色方法选

择于 ε 加热约 最好 ∀
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贯黄感冒颗粒(无糖型)质量标准研究
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摘要 目的  建立贯黄感冒颗粒 无糖型 的质量控制标准 ∀方法  采用薄层色谱法鉴别制剂中的路边青和马来酸氯苯那敏

采用高效液相色谱法对马来酸氯苯那敏进行含量测定 ∀结果  马来酸氯苯那敏线性范围在 ∗ Λ 相关系数 ρ

回收率 变异系数为 ν ∀结论  本法简便 快速 测定结果准确 可以用于贯黄感冒颗粒 无糖型

的质量控制 ∀

关键词 贯黄感冒颗粒 无糖型 路边青 马来酸氯苯那敏 薄层色谱法 高效液相色谱法
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