
xotsotxousovs °¬±各取两份 o放冷 o再称定重量 o用分析纯

甲醇补足减失的重量 o摇匀 o过滤 o取续滤液注入色谱仪 o记

录峰面积 ∀结果在 x °¬±时 o含量相对较低 otsotxousovs无

较大区别 o为保证药材中毛兰素尽可能的提取出来 o同时也

考虑经济性 o所以选择 tx °¬±为样品的超声处理时间 ∀
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摘要 }目的  建立祛腐壮骨胶囊的质量标准 ∀方法  采用薄层色谱法对祛腐壮骨胶囊中的补骨脂 !地龙 !土鳖虫 !红花 !紫河

车等五味主要中药进行了鉴别 o以高效液相色谱法对其主药补骨脂中的补骨脂素进行含量测定 ∀结果  定性鉴别分离度好 o

专属性强 ~补骨脂素的含量测定线性范围为 sqsyy x ∗ sqyyx Λª kρ� sq||| |lo平均回收率为 |{qw{h o� ≥⁄ � tqth ∀结论  

所建立之方法可靠 !准确 !专属性强 o可有效控制祛腐壮骨胶囊的质量 ∀
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  祛腐壮骨胶囊由补骨脂 !地龙 !紫河车等 tu味中药组成

的新的复方制剂 o具有祛腐生肌 !补肾壮阳 !强精健骨的功

效 ∀为控制该制剂的内在质量 o笔者采用薄层色谱法对方中

五味主要中药进行了鉴别试验 o方以高效液相色谱法对其主

药补骨脂中的补骨脂素进行含量测定 ∀方法专属性强 o重复

性好 o可作为该制剂质量控制的依据 ∀

1  实验材料

硅胶 �k青岛海洋化工厂 l~祛腐壮骨胶囊由成都中医药

大学制剂室提供 ~补骨脂素 !异补骨脂素对照品 k批号分别为

ttszv|2ussytuottszv{2ussvs|l~紫河车 !土鳖虫 !地龙 !红花

对照药材 k批号分别为 s{zu2|{suotus|vz2ussvsxo|tv2{|suo

|su2{|svl购自中国药品生物制品检定所 ~其他药品与试剂

均为分析纯 ∀

2  薄层色谱法

#yy# ≤ «¬± �� � °ouss{ ƒ ¥̈µ∏¤µ¼o∂ ²̄ qux �²qt               中国现代应用药学杂志 uss{年 u月第 ux卷第 t期



2q1  补骨脂的薄层鉴别

取本品内容物约 x ªo加无水乙醇 vs °�o超声 vs °¬±o滤

过 o滤液蒸干 o残渣加 ts °�蒸馏水超声溶解 o加乙酸乙酯萃

取 u次 o每次 ts °�o乙酸乙酯挥干 o残渣加无水乙醇定容至

t °�o作为供试品溶液 ∀另取补骨脂素及异补骨脂素对照

品 o加甲醇制成每毫升分别含补骨脂素及异补骨脂素 t °ª

的混合溶液 o作为对照品溶液 ∀取缺补骨脂的阴性样品 x ªo

同法制成阴性对照溶液 o照薄层色谱法 ≈t 试验 o吸取对照品

溶液 w Λ�o供试品溶液 y Λ�o阴性对照溶液 y Λ�分别点于

同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 �薄层板上 o以正己

烷 Β乙酸乙酯 kwΒtl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o在 vyx ±°荧

光下观察 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的位置上 o

显相同颜色的亮兰色荧光斑点 o阴性无干扰 o薄层色谱见

图 t∀

图 1  补骨脂 ×�≤

t p补骨脂素及异补骨脂素对照混合溶液 ~u ∗ w p样品溶液 ~x p阴性样品

Φιγ 1  ×�≤ ²©� ±ª̈ ¬̄¦¤ ¶¬± ±̈¶¬¶

t p °¶²µ¤̄ ±̈ ¤±§ ¬¶²³¶²µ¤̄ ±̈ ¦²±·µ²̄ °¬¬̈ § ¶²̄∏·¬²±~u ∗ w p ¶¤°³̄ ~̈x p

±¤ª¤·¬√¨ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

2q2  地龙的薄层鉴别

取本品内容物约 ts ªo加氯仿 xs °�密塞超声 vs °¬±o

滤过 o滤液蒸干 o残渣加甲醇定容至 t °�o作为供试品溶液 ∀

另取地龙对照药材 t ªo阴性样品 ts ªo同法制成地龙对照药

材溶液 !地龙阴性对照溶液 ∀照薄层色谱法 ≈t 试验 o分别吸

取地龙对照药材溶液 !供试品溶液 !阴性对照液三种溶液 wo

yoy Λ�o分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 �

薄层板上 o以苯 Β乙酸乙酯 k|Βtl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o

喷以 tsh的硫酸乙醇溶液 otsx ε 烘至斑点显色 ∀供试品色

谱中 o在与对照药材色谱相应的位置上 o显相同颜色的红色

斑点 o阴性无干扰 o薄层色谱见图 u∀

2q3  土鳖虫的薄层鉴别

取本品内容物约 ts ªo加甲醇 xs °�o冷浸 u «o滤过 o滤

液蒸干 o残渣加甲醇 t °�使溶解 o作为供试品溶液 ∀另取土

鳖虫对照药材 t ªo阴性样品 ts ªo同法制成土鳖虫对照药材

溶液 !土鳖虫阴性对照溶液 ∀照薄层色谱法 ≈t 试验 o分别吸

取土鳖虫对照药材溶液 !供试品溶液 !阴性对照液三种溶液

woyoy Λ�o分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶

图 2  地龙 ×�≤

t p地龙对照药材 ~u ∗ w p样品溶液 ~x p阴性样品

Φιγ 2  ×�≤ ²©°«̈ µ̈·¬°¤ ¤¶³̈ µª¬̄̄∏°

t p � ©̈̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈ º¬·« °«̈ µ̈·¬°¤ ¤¶³̈ µª¬̄̄∏°~ u ∗ w p ≥¤°³̄ ~̈x p

�¤ª¤·¬√¨ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

�薄层板上 o以氯仿 2甲醇 k|qxΒsqxl为展开剂 o展开 o取出 o

晾干 o喷 tsh硫酸乙醇溶液 otsx ε 烘至斑点显色 ∀供试品

色谱中 o在与对照药材色谱相应的位置上 o显相同颜色的斑

点 o阴性无干扰 o薄层色谱见图 v∀

图 3  土鳖虫 ×�≤

t p土鳖虫对照药材 ~u ∗ w p样品溶液 ~x p阴性样品

Φιγ 3  ×�≤ ²©∞∏³²̄¼³«¤ª¤ ¶¬± ±̈¶¬¶• ¤̄®̈ µ

t p � ©̈̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈ º¬·« ∞∏³²̄¼³«¤ª¤ ¶¬± ±̈¶¬¶• ¤̄®̈ µ~u ∗ w p ≥¤°2

³̄ ~̈x p �¤ª¤·¬√¨ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

2q4  红花的薄层鉴别

取本品内容物约 ts ªo加 xs °�水煎煮 vs °¬±o过滤 o滤

液浓缩至 vs °�o加乙酸乙酯萃取 u次 o每次 ts °�o回收溶

剂 o残渣加甲醇定容至 t °�o作为供试品溶液 ∀另取红花对

照药材 t ªo阴性样品 ts ªo同法制成红花对照药材溶液 !红

花阴性对照溶液 ∀照薄层色谱法 ≈t 试验 o分别吸取红花对照

药材溶液 !供试品溶液 !阴性对照液三种溶液 wo{o{ Λ�o分别

点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 �薄层板上 o以

环己烷 2乙酸乙酯 kxΒul为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o以氨熏

ts °¬±∀供试品色谱中 o在与对照药材色谱相应的位置上 o显

相同颜色的棕色斑点 o阴性无干扰 o薄层色谱见图 w∀
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图 4  红花 ×�≤

t p红花对照药材 ~u ∗ w p样品溶液 ~x p阴性样品

Φιγ 4  ×�≤ ²©≤ ¤µ·«¤°∏¶·¬±¦·²µ¬∏¶

t p � ©̈̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈ º¬·« ≤ ¤µ·«¤°∏¶·¬±¦·²µ¬∏¶~u ∗ w p ≥¤°³̄ ~̈x p

�¤ª¤·¬√¨ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

2q5  紫河车的薄层鉴别

取本品内容物约 ts ªo加甲醇 xs °�o超声 vs °¬±o过滤 o

滤液回收至干 o残渣加甲醇定容至 t °�作为供试品溶液 ∀

另取紫河车对照药材 t ªo阴性样品 ts ªo同法制成紫河车对

照药材溶液 !紫河车阴性对照溶液 ∀照薄层色谱法 ≈t 试验 o

分别吸取紫河车对照药材溶液 !供试品溶液 !阴性对照液三

种溶液 woyoy Λ�o分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂

的硅胶 �薄层板上 o以正己烷 2丙酮 kvΒtl为展开剂 o展开 o取

出 o晾干 o喷以 ush 高氯酸乙醇液 ovyx ±°荧光下观察 ∀供

试品色谱中 o在与对照药材色谱相应的位置上 o显相同颜色

的浅兰色荧光斑点 o阴性无干扰 o薄层色谱见图 x∀

图 5  紫河车 ×�≤

t p紫河车对照药材 ~u ∗ w p样品溶液 ~x p阴性样品

Φιγ 5  ×�≤ ²©�¬«̈ ¦«̈

t p � ©̈̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈ º¬·« �¬«̈ ¦«̈ ~ u ∗ w p ≥¤°³̄ ~̈ x p �¤ª¤·¬√¨ µ̈2

©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈

3  含量测定

3q1  对照品溶液制备

精密量取补骨脂素对照品适量 o置量瓶中 o加甲醇制成

每 t °�含 yqyx Λª的溶液 o即得 ∀

3q2  样品溶液的制备

取本品装量差异项下的内容物 o硏细 o混匀 o取 squx ªo

精密称定 o置具塞圆底烧瓶中 o精密加入甲醇 ux °�o密塞 o称

定重量 o水浴回流 t «o取出放冷 o再称定重量 o用甲醇补足重

量 o摇匀 o用微孔滤膜 ksqwx Λ° l滤过 o取续滤液 o即得 ∀

3q3  阴性对照溶液的制备

按处方比例配制缺补骨脂的阴性空白样品 o按 / vqu0项

下的制备方法制成阴性对照溶液 ∀

3q4  色谱条件

� ª¬̄̈ ±·ttss系列高效液相色谱仪 ~ �µ²°¤¶¬̄ ≤t{
色谱柱

kx Λ° ouss °° ≅ wqy °° l~流速 t °�# °¬±
p t

~检测波长采

用 uwy ±°~柱温 vs ε ~检测器采用二级管阵列紫外检测器 ∀

理论塔板数按补骨脂素峰计算应不低于 u xsso阴性对照无

干扰 ∀

3q5  标准曲线的制备

精密量取补骨脂素对照品溶液 kyqyx Λª# °�
p t

lo分别

以 tqsouqsowqsoyqso{qsotsqs进样 o记录色谱图 o测定峰面

积值 o并以峰面积值 Α为纵坐标 ,进样量 ΧkΛªl为横坐标 o得

回归方程 }Ψ � v usw. v|Ξ n |. yv,相关系数 ρ� sq||| |∀说明

补骨脂素进样量在 sqsyy x ∗ sqyyx Λª内与峰面积积分值呈

良好的线性关系 ∀

3q6  精密度试验

精密吸取混合对照液 ts Λ�o重复进样 y次 o按上述色谱

条件测定峰面积 ∀测得补骨脂素 � ≥⁄为 tqtyh o结果表明

精密度良好 ∀

3q7  稳定性试验

吸取同一供试品溶液 o每隔 u «按上述色谱条件测定 t

次 otu «内连续测定 y次 o结果表明供试品溶液稳定 o � ≥⁄

均 sq|{h ∀

3q8  重复性试验

取同一批号样品 k批号 }ussxtsstlo按含量测定项下的

方法操作 o平行 y份 o按上述色谱条件测定 o测得补骨脂素的

含量平均值为 tsqtvo � ≥⁄为 tq|sh ∀表明样品重复性

良好 ∀

3q9  加样回收率试验

精密称取已知含量的样品 y份 k批号 }ussxtsstlo分别

精密加入补骨脂素对照品 k以溶液形式加入 lo按上述测定方

法进行测定 o结果见表 t∀

回收率 �
测得量 p样品中含量
加入对照品量

≅ tssh

表 1  加样回收率试验结果 kν � ul

Τ αβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � ul

取样量

rª

样品含量

r°ª

加入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh
c¬rh � ≥⁄rh

sqtzws zqsxx yqs{w tuq{zx |xqyy

sqtyzx yqz|t yqs{w tuqzyz |{quu

sqtzu{ zqssy yqs{w tvqstt |{qzs
|{qw{ tqt

sqtzwx zqszx yqs{w tvqut| tssq|s

sqtztt yq|vz yqs{w tvqsys tssqys

sqtzus yq|z| yqs{w tuq{y| |yq{s
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3q10  样品含量测定

v个批号舒筋壮骨丸含量测定按前述方法制备对照品溶

液与供试品溶液 o分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液各

ts Λ�o按上述色谱条件测定并计算含量 ov批样品含量分别

为 tuqtxyotuquzsotuqsww °ª# ª
p t ∀

4  讨论

4q1  红花的鉴别中 o按照中国药典 ussx年版一部红花项下

鉴别 o供试品溶液用 {sh的丙酮溶解超声 o取上清液 o按此条

件 o没有明显的斑点 ∀同时又按照文献 ≈u2v 实验了好几种方

法 o效果都不理想 o而用本方法鉴别 o专属性强 o阴性无干扰 ∀

4q2  紫河车鉴别中 o曾实验了文献 ≈w2y 中的几种方法 o效果

均不理想 o而用本方法鉴别 o专属性强 o阴性无干扰 ∀

Ρ Ε ΦΕ Ρ Ε ΝΧΕ Σ

≈1   ≤ «q°kussxl∂ ²̄ ´ k中国药典 ussx年版 q一部 l≈ ≥ qussx}¤³2

³̈ ±§¬¬vt2vuq

≈2   ≠ � �� ≥ � o≤ � ∞� � �o÷ �� �� ÷ �oετ αλq ×�≤ �§̈ ±·¬©¬¦¤·¬²± ²©

≤ ¤µ·«¤°∏¶·¬±¦·²µ¬∏¶�q ¬± ƒ²∏µ⁄¬©©̈ µ̈±·≤ «¬± ¶̈̈ °¤·̈±·� §̈¬2

¦¬± ≈̈ � q ≤ «¬± � §̈ � ¤·̈µk中药材 lo t||wotz kwl} ut2uuq

≈3   • � � ≤ o��� � � o� �� ≠ ≤ q×�≤ ¬§̈ ±·¬©¬¦¤·¬²± ²© ¦¤µ·«¤°∏¶

·¬±¦·²µ¬∏¶≈ � q� ≤ «¬± � §̈ � ¤·̈µk中药材 lot||{outk|l}wwt2

wwwq

≈4   �� � � ÷ q×�≤ �§̈ ±·¬©¬¦¤·¬²± ²©�¬� ¦̈«̈ ¤±§�·¶≤ ²∏±·̈µ©̈ ¬·≈ � q

�≤ «¬± � §̈ � ¤·̈µk中药材 lot||yot|k{l}wsu2wsvq

≈5   � �� � q°µ̈³¤µ¤·¬²± ¤±§ ×�≤ �§̈ ±·¬©¬¦¤·¬²± ²© ≥«∏ �¤± � ∏² �̈

×¤¥̄ ·̈≈ � q ≤ «¬±¤ ��¤¶¬¦� §̈ ×µ¤§¬·≤ «¬± � §̈k中国中医基础

医学杂志 lo ussvo|kyl}y{2y|q

≈6   �� � ± q ×�≤ �§̈ ±·¬©¬¦¤·¬²± ²©�¬� ¨ ≤ «̈ ¬± �¬≠ ¤±ª � ∏¬≥«̈ ±ª

⁄¤±≈ � q ≥«¤±§²±ª � §̈ �±§k山东医药工业杂志 lot||xotw

kwl}yq
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动相 ~检测波长为 t|u ±°∀结果  盐酸水苏碱在 wqwyw ∗ vtquw{ Λª呈良好的线性关系 o回归方程 }Ψ � wu|. vuuΞ p |y. |ztz, ρ
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≥·¤¦«¼§µ¬±¨ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬± wqwyw ·² vtquw{ °ª ¶«²º §̈ ¤ ª²²§ ¬̄± ¤̈µµ̈ ¤̄·¬²±¶«¬³q ×«̈ µ̈ªµ̈¶¶¬²± ΅ ∏¤·¬²± Ψ � wu|. vuuΞ p
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Κ Ε Ψ Ω Ο Ρ ∆ Σ: ≠ ¬°∏ ³¬̄̄~ ¶·¤¦«¼§µ¬±¨ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~ � °�≤

  益母丸由四味中药组成 o其主要药味为益母草 !当归 !川

芎 !木香等 o原标准没有含量测定一项 o难以控制其质量 ∀为

了更好地控制益母丸的质量 o经过多次反复实验 o选择本实

验确定的分析方法来测定益母草中盐酸水苏碱的含量作为

质量控制指标之一 ∀同时对全国生产的该品种药品的含量

进行了比较 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 }安捷伦 ttss~乙睛为色谱纯 ~其他试剂

为分析纯 ~盐酸水苏碱对照品 k中国药品生物制品检定所 o批

号 }ztu2usstsxl~益母丸 k全国十五个厂家生产的样品 l∀

2  方法与结果

2q1  对照品溶液的制备

取盐酸水苏碱对照品适量 o精密称定 o置量瓶中 o加乙醇

制成每 t °�含 wwqy Λª的溶液 o即得 ∀
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