
2 4 4  回收率试验  精密称取对照品适量共 份 相当于

待测溶液的 各 份 于 量瓶中 加

入缺盐酸阿扑吗啡的空白制剂液溶解并稀释至刻度 再按拟

定的方法作 ° ≤分析 ∀结果低 !中 !高浓度的回收率分别

为 ≥⁄分别为 ∀

份测定得平均回收率为 ∀

2 4 5  样品测定  精密吸取对照品溶液与供试品溶液各

Λ 注入液相色谱仪 以外标法计算 ∀ 批样品的含量结

果见表 色谱图见图 ∀图 1  

样品 与空白辅料 ° ≤图

Φιγ 1  ≤ ¬

盐酸阿扑吗啡 辅料

¬

3  讨论

我们按中国药典规定其杂质限度为 为进行含量测

定和杂质检查 在标准曲线下方增加了杂质规定限度的

2 和 2 的两个浓度点 获得良好的线性关系 ∀

样品经强力破坏试验图谱看 倍于主峰保留时间外已

无杂峰 ∀经专属性试验 在主峰保留时间约 倍有一辅料

峰 实际操作时 图谱记录至主峰保留时间的 ∗ 倍 同时

避开该辅料峰 ∀

本实验所配溶液浓度选在标准曲线的近上端 即保证了

含量测定的准确 又兼顾了有关物质检查所需的进样量 ∀测

得检测限为 小于主成分进样量的 方法灵敏 ∀

本研究方法专属性强 !灵敏度高 !重现好 !操作简便 !结

果准确 可用于该品的质量控制 ∀
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薄层扫描法测定强痛宁制剂中酯蟾毒配基的含量

徐红辉 谢红艳 浙江省鄞州人民医院 浙江  鄞州

摘要 目的  提供合适的方法 以控制强痛宁制剂中蟾酥的含量 ∀方法  双波长薄层扫描法测定强痛宁制剂中酯蟾毒配基的

含量 Κ≥ Κ 在 ∗ 范围内与吸收面积积分值呈良好的线性关系 ρ ∀结果  平均加样

回收率为 ≥⁄值为 ν ∀结论  本法简单 !准确 可作为蟾酥质量控制方法 ∀

关键词 强痛宁 酯蟾毒配基 薄层扫描法 含量测定
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∆ετερµ ινατιον οφ ρεσιβυφογενιν ιν τηε πρεπαρατιον οφ Θιανγτονγνινγ βψ δυαλ ωαϖελενγτη ΤΛΧ2σχαννινγ

µ ετηοδ

÷ 2 ∏ ÷ ∞ 2 (Νινγβο Ψινζηου Πεοπλε. σΗοσπιταλ, Ψινζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ∏ √ ±

ΜΕΤΗΟ∆ Σ ∏ √ × ≤ 2 ∏ ∏ ± 2

Κ≥ Κ ∏ ∗ Λ ρ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  

× √ √ ≥⁄ ν √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏ ∏ ∏ √

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ± ∏ × ≤ 2

  强痛宁是一种用于镇痛的中药复方制剂 由多味中药组

成 主要含有三七 !蟾酥 !冰片 !高乌甲素等成分 具有较好的

止痛效果 ∀笔者用双波长薄层扫描法测定其中酯蟾毒配基

的含量 现将测定方法总结如下 ∀
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1  仪器和试药

薄层扫描仪 岛津 ≤≥ 紫外光谱扫描仪 岛津 ∂

定量毛细管 ⁄ ∏ 公司 电子天平

2× 回旋蒸发仪 硅胶 ƒ 青岛海洋化厂

强痛宁制剂 浙江省医学科学院 批号 酯蟾毒配基

对照品 中国药品生物制品检定所 编号 所有试剂

都为分析纯 ∀

2  溶液的制备

2 1  对照溶液的制备

精取酯蟾毒配基 用氯仿定溶至 得

的酯蟾毒配基的氯仿溶液 ∀

2 2  供试品溶液的制备

精密称取 强痛宁样品粉末共三份 置索氏提取器中

加入氯仿适量 加热回流 放冷 回收氯仿 残渣用 氯

仿充分溶解并过滤于 的量瓶中 再用氯仿少量氯仿多次

洗涤容器和滤器 洗液并入量瓶中 分别用氯仿稀释至刻度

得到三份供试品溶液 ∀

2 3  阴性对照液的制备别

取不含蟾酥的供试品约 以下操作同 / 0 得到的

溶液为阴性对照液 ∀

3  薄层色谱及扫描的条件

3 1  薄层色谱

硅胶 ƒ ≤ ≤ 2 ≈ 厚度为 ε

活化 置干燥皿中备用 展开剂为氯仿 2丙酮 2环己烷 Β Β
≈ 取对照液 !供试品溶液和阴性对照液各 Λ 点样 展

开 在紫外光 下检视定位 对照液和供试品溶液呈淡

黄绿斑点 阴性对照液在此位置无斑点 在此位点

做 Κ≥ Κ 双波长反射法拉锯式扫描 面积

吸收积分值 不影响测定结果 ∀

3 2  扫描波长的确定

在对照品斑点的位置做 ∗ 范围内光谱扫描

由光谱图确定 Κ≥ Κ ∀

3 3  扫描条件

双波长反射法锯齿形扫描 外标二点法 ≥÷ 狭缝

≅ 扫描宽度 扫描速定 次 ∀

4  线性关系

在同一块硅胶 ƒ 薄层板上点样酯蟾毒配基对照溶

液 Λ 展开 定位 扫描测定 测定结

果见表 ∀得到的回归 ≤

为面积吸收积分值 ≤为对照品的量 Λ 结果表

明在 ∗ Λ 范围内与吸收面积积分值存在良好的

线性关系 ∀

5  斑点的稳定性试验

在硅胶 ƒ 薄层板上点样酯蟾毒配基对照品溶液和供

试品溶液各 Λ 按上述条件展开定位 扫描测定 每间隔

连续测定斑点的面积吸收积分值 ∀结果表明 二者在

内稳定 面积吸收积分值不变 ∀对照品的斑点

≥⁄ 供试品的斑点 ≥⁄ ∀

表 1  标准曲线的测定结果

Ταβ 1  ⁄ ∏ ∏√

样品量 Λ 吸收面积积分值

6  精密度试验

6 1  同板精密度试验

精取对照品溶液和供试品溶液各 Λ 各 个点 按

上述条件展开定位 扫描测定面积吸收积分值 其 ≥⁄分别

为 和 ∀

6 2  异板精密度试验

精取对照品溶液 Λ 和 Λ 供试品溶液 Λ 分别点

样于同一块薄层板上 点样 块硅胶 ƒ 薄层板 按上述

条件展开定位 扫描测定面积吸收积分值 结果见表 平均

含量为 异板精密度 ≥⁄ ∀

表 2  异板精密度试验结果

Ταβ 2  ∏

样品量 吸收面积积分值 测得量 Λ 含量

7  加样回收率试验

取已知含量的供试品粉末 精密称定 加入酯蟾毒配

基 混均 以下操作同 / 0 制成溶液 精取此溶液

Λ 对照品溶液 Λ 和 Λ 交叉点于同一块硅胶 ƒ

薄层板 以氯仿 2丙酮 2环己烷 Β Β 为展开剂 展开 取出

晾干后 在紫外光 下检视定位 扫描 Κ≥ Κ

结果见表 加样回收率为 ≥⁄为 ∀

表 3  加样回收率试验结果

Ταβ 3  ∏ √

样品量 样品含有量 对照品

加入量

测得

总量

加样

回收率

8  样品的测定

精取供试品溶液 Λ 以下操作同 /异板精密度试验 0

结果见表 强痛宁制剂中酯蟾毒配基的含量为

≥⁄ ∀
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表 4  酯蟾毒配基的含量测定结果

Ταβ 4  ⁄ ∏

试验号供试品量
吸收面积

积分值

吸收面积

积分值

含量

  强痛宁制剂中含的成分较多 蟾酥是该复方制剂中主要

成分之一 ∀本实验用拉锯式 × ≤扫描法测定酯蟾毒配基的

含量可以除去其他成分的干扰 测定结果准确可靠 对控制

该制剂中蟾酥的含量具有重要意义 ∀
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作者简介 杨晓东 男 副教授 从事中药分析与资源利用研究 ∀

 3 通讯作者 吴永江 男 教授 主要从事中药质量控制研究 ∀ ×

发酵虫草菌粉中甘露醇含量的比色法测定

杨晓东 崔勤敏 朱妙琴 吴永江 3
金华职业技术学院医学院 浙江  金华 浙江医学高等专科学校 杭州

浙江教育学院 杭州 浙江大学现代中药研究所 杭州

摘要 目的  对比研究发酵虫草菌粉中甘露醇的提取和后处理方法 建立甘露醇含量的比色测定法 ∀方法  采用超声提取 !

高速离心分离进行样品预处理 比色法测定发酵虫草菌粉中甘露醇的含量 ∀结果  甘露醇的线性范围为 ∗ Λ 加样

回收率为 ≥⁄为 重复性实验的 ≥⁄为 供试品溶液在 内稳定 ∀ 年生产的发酵虫草菌粉中

甘露醇含量的平均值比前 年约高 含量变化范围比前两年稍小 年内生产的各批次甘露醇含量波动均在 左右 发

酵虫草菌粉质量较为稳定 ∀结论  用超声离心比色法测定甘露醇含量 简捷快速 重现性好 回收率高 可以用于发酵虫草菌

粉的质量控制 ∀

关键词 发酵虫草菌粉 甘露醇 比色法 超声提取
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∆ετερµ ινατιον οφ µ αννιτολιν φερµ εντεδ Χορδψχεπσσινενσισ βψ χολοριµ ετριχ µ ετηοδ

≠ ÷ 2 ≤ ± 2 2 • ≠ 2 3
( . ϑινηυα Χολλεγε οφ Προφεσσιον ανδ Τεχηνολογψ,

ϑινηυα , Χηινα; . Ζηεϕιανγ ΜεδιχαλΧολλεγε, Ηανγζηου , Χηινα; . Ζηεϕιανγ Εδυχατιον Ινστιτυτε, Ηανγζηου ,

Χηινα; . Ινστιτυτε οφΜοδερν Χηινεσε Μεδιχινε, Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ, Ηανγζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ¬ Χορδψχεπσσινενσισ ≥ 2

∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ  ¬ ∏

∏ ¬ √ ∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∗ Λ √

≥⁄ ν ∂ ∏ ×

Χορδψχεπσσινενσισ ≥ ∏

× √ ∏ ∏

√ ∏

∏ ∏ ∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √ √ ∏ 2

Χορδψχεπσ σινενσισ ≥
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