
薄层扫描法测定藿胆片中猪去氧胆酸的含量

作者简介 }徐韧柳 kt|yu ∗ lo女 o河北省人 o主任药师 ∀主要研究方向 }中药制剂工艺与质量标准研究 ∀电话 }ksvttl xutuss{2{swx

徐韧柳 t
o康怀萍 u

o李丽华 v
ktq河北省药品检验所 o河北  石家庄 sxsstt~ uq河北科技大学 o河北  石家庄 sxsst{~vq河北医科大学中

医学院 o河北  石家庄 sxss|tl

摘要 }目的  建立藿胆片的含量测定方法 ∀方法  应用 ×�≤≥法对处方中猪胆粉的有效成分猪去氧胆酸进行了含量测定 o固

定相为硅胶 �o流动相为异辛烷 2醋酸乙酯 2冰醋酸 kxΒ xΒ tlo测定波长为 vzx±°∀结果  猪去氧胆酸在 sqxu{ ∗ xqu{Λª范围

内与峰面积呈良好线性关系 kρ� sq|||tlo平均回收率为 |{quwh k� ≥⁄ � tqzth oν � xl∀结论  含量测定方法准确可行 o重

复性好 o操作简便 o可用于控制藿胆片的质量 ∀
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  藿胆片由藿香提取物和猪胆粉组成 o具有芳香化浊 o通

鼻窍去肝胆之火 o消除或减轻浓肿 !鼻塞和头痛的功效 ∀用

于鼻窦炎 !鼻炎 ∀该药收载于卫生部药品标准中药成方制剂

第二十册 ≈t 
o标准中除理化鉴别外 o无任何定量检测方法 ∀

猪去氧胆酸是猪胆粉的主要有效成分之一 ≈u 
o猪去氧胆酸

的含量测定方法文献报道有薄层扫描测定法 ≈vow  !高效液相

色谱法 ≈x 等 ∀中国药典 usss年版一部猪胆粉项下的含量测

定为薄层扫描法 ∀为了进一步控制藿胆片的质量 o建立了以

薄层扫描法测定该药中猪去氧胆酸含量的方法 ∀

1  实验材料与仪器

≤≥2|vs薄层扫描仪 k日本岛津 l∀猪去氧胆酸对照品

k中国药品生物制品检定所 l~藿胆片 k唐山市龙山药业有限

公司 l~阴性对照的药材 k唐山市龙山药业有限公司 l~试剂

为分析纯 ∀薄层板 }硅胶 �预制板为青岛海洋化工厂分厂生

产 k批号 ussusyswlo硅胶 �k青岛海洋化工厂 l∀

2  实验方法与结果

2q1  对照品溶液的制备

精密称取猪去氧胆酸对照品 ts°ªo置 ts°�量瓶中 o用

无水乙醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 ∀

2q2  供试品溶液的制备

取本品 us片 o除去包衣 o精密称定 o研细 k过三号筛 lo取

约 tªo精密称定 o置具塞锥形瓶中 o精密加入乙醇 us°�o密

塞 o称定重量 o超声处理 vs°¬±o再称定重量 o用乙醇补足减失

的重量 o摇匀 o滤过 o精密量取续滤液 x°�置烧瓶中 o回收溶

剂至干 o残渣加 tsh 氢氧化钠溶液 ts°�otusε 加热 w«o放

冷 o滴加盐酸调节 ³� 值至 u ∗ vk约滴加盐酸 x°�lo摇匀 ∀

用醋酸乙酯提取 x次 o每次 ts°�o每次醋酸乙酯液均通过同

一铺有少量无水硫酸钠的脱脂棉滤过 o并用 ts°�醋酸乙酯

分次洗涤无水硫酸钠和滤器 o洗液并入滤液 o蒸干 o残渣加无

水乙醇使溶解并转移至 x°�量瓶中 o加无水乙醇至刻度 o摇

匀 o作为供试品溶液 ∀

2q3  薄层色谱条件与扫描条件

展开剂 }异辛烷 2醋酸乙酯 2冰醋酸 kxΒ xΒ tl∀显色方

式 }喷以 tsh硫酸乙醇溶液 o在 tsxε 加热至斑点显色清晰 ∀

检测波长 }vzx±°∀扫描方式 }单波长反射法锯齿扫描 o线性

化参数 ≥÷ � vo狭缝 tqu°° ≅ tqu°°∀

2q4  线性关系考察

配制猪去氧胆酸 tqsxy°ªr°�的无水乙醇溶液 o精密吸
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取该对照品溶液 sqxotqsouqsovqsowqsoxqsΛ�o分别点于同

一硅胶 �薄层板上按拟定条件展开 o显色 o扫描 o记录峰面积

积分值与点样量 ∀以点样量 kΛ�l为横坐标 o以峰面积积分

值为纵坐标 o绘制标准曲线 o计算回归方程 }猪去氧胆酸 Ψ �

uv {yz. vΞ n yxx. z, ρ� sq||| t∀猪去氧胆酸点样量在 sqxu{

∗ xqu{Λª内呈线性关系 ∀

2q5  稳定性试验

取同一对照品溶液和供试品溶液点于同一硅胶 �薄层

板上 o按上述条件展开 o显色 o分别在 sqxotqsotqxouqsouqxo

vqx«扫描测定 o猪去氧胆酸对照品 !藿胆片供试品猪去氧胆

酸峰面积积分值的 � ≥⁄分别为 tqzxh和 tqz{h o说明猪去

氧胆酸在 sqx ∗ vqx«内稳定 ∀

2q6  精密度试验

仪器精密度 }按上述条件展开 o显色 o对某一对照品和供

试品斑点连续扫描 x次 o对照品及供试品猪去氧胆酸峰面积

积分值的 � ≥⁄分别为 sqt|h 和 squth ∀同板精密度 }精密

吸取某一对照品溶液 x份与供试品溶液 x份 o分别点于同一

薄层板上 o展开 o显色 o依次扫描 o对照品及供试品猪去氧胆

酸峰面积的 � ≥⁄分别为 tq|zh 和 uqyvh ∀异板精密度 }某

一供试品溶液分别在 x块薄层板上依法测定含量 ox次所测

含量的 � ≥⁄为 uq||h ∀

2q7  重复性试验

对同一批号的样品按正文所述的含量测定方法进行 x

次平行提取测定 o计算含量 o结果分别为 tvqvotvqtotuq|o

tuqvotvqu °ª# 片 p t
o供试品平均含量为 tvqs°ª# 片 p t

o

� ≥⁄为 uq{|h ∀

2q8  回收率试验

精密称取已知含量的样品 x份 o分别加入一定量的猪去

氧胆酸对照品 k以溶液的形式加入 o挥干溶剂 lo按上述方法

进行测定 o计算回收率 o结果见表 t∀

表 1  藿胆片中猪去氧胆酸的加样回收试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ²©«¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¬± �∏²§¤± ·¤¥̄ ·̈¶

编号
样品中含猪去氧

胆酸的量 k°ªl

添加猪去氧胆酸

对照品的量 k°ªl

测出猪去氧胆酸

的总量 k°ªl

所加猪去氧胆酸

对照品的测出量 k°ªl

回收率

kh l

平均回收率

kh l

� ≥⁄

kh l

t xqtszs wq|u{s tsqsxsz wq|xss tssqwx

u wqvvus wq|u{s |quvts wq{||s ||qwt

v wqwtw{ wq|u{s |qtztz wqzxy| |yqxv |{quw tqzt

w wqvyz{ wq|u{s |qt|{{ wq{vts |{qsv

x xqsxyx wq|u{s |q{uy{ wqzzsv |yq{s

2q9  样品测定结果

按前述方法制备对照品溶液与供试品溶液 o精密吸取供

试品溶液 tΛ�!对照品溶液 tΛ�和 vΛ�o分别交叉点于同一

硅胶 �薄层板上 o展开 o显色 o在薄层板上覆盖同样大小的玻

璃板 o周围用胶布固定 o照中国药典 usss年版一部附录附录

√ �薄层扫描法进行扫描测定 o并计算含量 o样品测定结果

见表 u∀

表 2  藿胆片中猪去氧胆酸的含量测定结果

Ταβ 2  ≤²±·̈±·²©«¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¬± �∏²§¤± ·¤¥̄ ·̈¶

样品批号 猪去氧胆酸含量 k°ª#片 p t l

suszst tvqs

suszsu tvqt

suszsv tuq{

3  小结与讨论

3q1  测定波长的确定及阴性对照试验

按照藿胆片的处方和制法 o自制缺少猪胆粉的模拟样

品 o依供试品溶液方法制备猪胆粉阴性对照溶液 o与藿胆片

供试品溶液 !猪去氧胆酸对照品溶液同板进行薄层色谱 o见

图 t∀在 vzs ∗ zss±°内对猪去氧胆酸对照品 !藿胆片供试品

猪去氧胆酸色谱斑点 !猪胆粉阴性对照的相应位置进行光谱

扫描 o见图 u∀对照品 !供试品吸收曲线基本一致 o在 vzx±°!

xtx±°和 yss±°处均有吸收峰 o分别以这三个波长为测定波

长进行色谱扫描 o结果显示 }三个波长处所测结果相近 o但以

vzx±°处测定最灵敏且同板吸收峰峰面积积分值的 � ≥⁄较

小 o选定 vzx±°为测定波长 o其色谱扫描图见图 v∀由于使

用单波长反射法锯齿扫描 o供试品能得到较好的基线分离 o

为节省时间 o未采用双波长扫描 ∀猪胆粉阴性对照在猪去氧

胆酸斑点相应处没有斑点 o其光谱扫描图为一条平线 o进行

色谱扫描 o积分值为 s∀说明其它药味不干扰猪去氧胆酸的

检测 ∀

图 1  藿胆片中猪去氧胆酸 ×�≤图谱

Φιγ 1  ×�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤° ²© «¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦ ¤¦¬§ ¬± �∏²§¤±

·¤¥̄ ·̈¶

室温 }txε ~相对湿度 }vvh ~tovowoyozo|otsotuq藿胆片供试品 ~uo

xo{ottq猪去氧胆酸对照品 ~tvq猪胆粉阴性对照

tovowoyozo|otsotuq ¶¤°³̄ ~̈ uoxo{ottq «¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¶·¤±§¤µ§~

tvq ¥̄¤±® ¶¤°³̄¨

3q2  提取条件的选择

试验证明猪胆粉中猪去氧胆酸多数以结合型形式存在 o

直接对供试品在碱性条件下水解 o水解液不易滤过 o水解液

直接用氯仿萃取 o环境温度低时 o易乳化 o操作困难 ∀所以要

测定样品中总猪去氧胆酸的含量 o首先选择适宜的提取溶

剂 o使样品中游离型和结合型胆酸成分同时提取出来 o根据
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待测成分的理化性质 o选择乙醇为溶剂 ∀对比了超声处理提

取和回流提取 o两者差异不明显 o选定提取方式为超声处理 o

并对提取时间进行了考察 o根据实测结果选定超声提取时间

为 vs°¬±∀

图 2  藿胆片中猪去氧胆酸 ×�≤光谱扫描图

Φιγ 2  ×�≤≥ ¶³̈ ·µ²ªµ¤°¶²©«¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¬± �∏²§¤± ·¤¥2

¯̈ ·¶

tq藿胆片供试品 ~uq猪去氧胆酸对照品 ~vq猪胆粉阴性对照

tq ¶¤°³̄ ~̈uq «¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¶·¤±§¤µ§~vq ¥̄¤±® ¶¤°³̄¨

图 3  藿胆片中猪去氧胆酸 ×�≤色谱扫描图

Φιγ 3  ×�≤≥ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©«¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¶·¤±§¤µ§¬±

�∏²§¤±×¤¥̄ ·̈¶

tq猪去氧胆酸对照品 ~uq藿胆片供试品 ~vq猪胆粉阴性对照

tq «¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¶·¤±§¤µ§~uq ¶¤°³̄ ~̈vq ¥̄¤±® ¶¤°³̄¨

3q3  水解条件的选择

为使结合型的待测成分转变为游离型的需进行水解 ∀

对比了 xh !tsh 和 ush 氢氧化钠溶液等不同浓度碱液水

解 o并对水解时间 kuovow«l进行了考察 o结果表明 tsh 和

ush氢氧化钠溶液作为水解液无明显区别 o水解时间 v«和

w«差异不大 o故选定氢氧化钠溶液的浓度为 tsh o加热水解

时间为 w«∀

3q4  醋酸乙酯萃取次数考察

在碱性条件水解后 o加入盐酸调节 ³�值至酸性 o用氯仿

或醋酸乙酯萃取均可 o以醋酸乙酯萃取两相分层好而快被采

用 ∀用醋酸乙酯 x次可使待测成分萃取完全 o之后的醋酸乙

酯提取液浓缩 o定容后测定 o未检出猪去氧胆酸吸收峰 ∀醋

酸乙酯提取液要用无水硫酸钠等脱水剂进行脱水处理 o否则

蒸干后的残渣易变黑 o溶解后供试液颜色较深 ∀

以上定量方法专属 !快速 !准确 o重现性好 o可用于藿胆

片的质量控制 ∀

参考文献

≈1  卫生部药品标准中药成方制剂第二十册 ≈≥ }vz{q

≈2  郑虎占 o董泽宏 o佘靖 q中药现代研究与应用 k第六卷 l≈ �  o

北京 }学苑出版社 t|||q xsz{q

≈3  中国药典 usss年版一部 ≈≥ qusss}ux| ∗ uysoyvwoxu ∗ xvq

≈4  麻风华 o朱秀荣 o王卫东 o等 q双波长扫描法测定猪胆粉中猪去

氧胆酸的含量 ≈� q中成药 ousstouvktl}y{q

≈5  林 o肖学凤 o邱智东 o等 q � °�≤法测定双胆片中猪去氧胆酸

含量 ≈� q中草药 oussuovvk{l}ztuq

收稿日期 }ussv2tu2ty

木贼中三种黄酮苷的含量测定

赵磊 t
o李冲 u

o张承忠 u
o杨锡 t

ktq甘肃中医学院 ~兰州 zvssss~uq兰州大学 ~兰州 zvssss~vq甘肃省药品检验所 ~兰州 zvssssl

摘要 }目的  测定木贼中三种黄酮苷的含量 ∀方法  采用双波长薄层扫描法测定木贼中三种黄酮苷含量 ∀结果  异槲皮素 o

山柰酚 2v2芸香糖 2z2葡萄糖苷 o山柰酚 2voz2双葡萄糖苷分别在 sqx ∗ uqxΛªosqu ∗ tqsΛªo squ ∗ tqsΛª范围内呈良好的线性关

系 o平均回收率分别为 |zq|yh o|{qsyh o|zqwvh o� ≥⁄分别为 uqs{h ouqvth ouqwyh ∀结论  用薄层扫描法测定木贼中三

种黄酮苷的含量是可行的 o为木贼的合理利用和质量控制提供了一定的科学依据 ∀

关键词 }木贼 ~异槲皮素 ~山柰酚 2v2芸香糖 2z2葡萄糖苷 ~山柰酚 2voz2双葡萄糖苷 ~黄酮类化合物 ~薄层扫描法

中图分类号 }� |tzqz|uqt   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkussxlsu2stx|2sv

∆ετερµ ινατιον οφ τηρεε φλαϖονοιδσ ιν Εθυισετυµ ηιεµ αλε βψ ΤΛΧΣ

���� �̈¬
t
o�� ≤«²±ª

u
o ����� ≤«̈ ±ª2½«²±ªu o≠ ��� ÷¬

t
(t. Γανσυ Χολλεγε οφ Τραδιτιοναλ Χηινεσε Μεδιχινε, Λανζηου

zvssss, Χηινα; u. Λανζηου Υνιϖερσιτψ, Λανζηου zvssss, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«·«̈ ° ·̈«²§©²µ§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©·«µ̈¨©̄¤√²±²¬§¶¬± ∞ ∏́¬¶̈·∏° «¬̈°¤̄¨�qΜΕΤΗΟ∆  ×�≤

º¤¶¤³³̄¬̈§qΡ ΕΣΥΛΤΣ �¶²́ ∏̈ µ¦̈·¬±o ®¤̈ °³©̈µ²̄ 2v2µ∏·¬±²¶¬§̈ 2z2ª̄∏¦²¶¬§̈ o ®¤̈ °³©̈µ²̄ 2 voz2 §¬ª̄∏¦²¶¬§̈ ¶«²º §̈¤ª²²§ ¬̄± ¤̈µµ̈ ¤̄2

#|xt#中国现代应用药学杂志 ussx年 w月第 uu卷第 u期                ≤«¬± �� �°oussx �³µ¬̄o∂ ²̄quu �²qu




