
技术要求 o于是对其进行深入研究 o在此基础上建立了三黄

片的真伪优劣鉴别方法 ∀

3q2  薄层鉴别结果显示 o可以通过比较盐酸小檗碱色谱斑

点的大小来判断是否减量投料 o通过盐酸药根碱 !盐酸巴马

汀色谱斑点的检识可判断是否以药材来替代盐酸小檗碱投

料 ∀ � °�≤指纹图谱鉴别结果显示 o若在相对于盐酸小檗碱

色谱峰的保留时间为 sqyv ? sqsu!sq|t ? sqsu处有色谱峰

出现 o且盐酸小檗碱峰面积相对于参照物峰面积的比值小于

sqwso则属于以药材替代盐酸小檗碱投料的情况 ~若在相对

于盐酸小檗碱色谱峰的保留时间为 sqyv ? sqsu!sq|t ? sqsu

处未检出色谱峰 o且盐酸小檗碱峰面积相对于参照物的峰面

积比值小于 sq{yo则属于盐酸小檗碱减量投料的情况 ∀考虑

到盐酸小檗碱原料药有提取得到与合成得到 u个途径 o所以

在 � °�≤鉴别中增加了盐酸巴马汀和盐酸药根碱的允许检

出浓度限度 !在 � °�≤指纹图谱鉴别中增加了盐酸巴马汀和

盐酸药根碱的峰面积比值项目 ∀

3q3  ussx年版中国药典三黄片含量测定项下系通过水解后

测定大黄素 !大黄酚的含量并以二者含量之和来控制制剂的

质量 o这实际上只能控制方中大黄的投料 o不能控制黄芩浸

膏和盐酸小檗碱的投料 ∀三黄片法定标准中存在的这一缺

陷给不法分子以可乘之机 o他们可以用含盐酸小檗碱的药材

k如黄连 !黄柏 !三颗针 !功劳木等 l替代盐酸小檗碱投料 !或

者减少盐酸小檗碱的投料量来生产三黄片 o而这些假 !劣三

黄片仍然能够合法地在市场上流通 o因为这些假劣药品以现

行版药典的方法来检验是合格的 o这就是说明现行的法定标

准无法准确判定其真伪优劣 ∀通过上述研究 o我们呼吁国家

药典委员会考虑到三黄片标准中存在的这些实际问题 o增加

盐酸小檗碱的 � °�≤鉴别或含量测定项目 o以达到全面控制

该制剂质量的目的 ∀
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  落新妇根系虎耳草科植物落新妇 Αστιλβε χηινενσισ

k� ¤¬¬°ql ƒµ¤±¦«q ·̈≥¤√的根茎 ∀其味辛 !苦 o性温 ∀有散瘀

止痛 !祛风除湿 !清热解毒 !止咳祛痰的作用 ∀民间应用广

泛 o用于治疗跌打损伤 !风湿性关节炎 !风热感冒 !毒蛇咬伤

等 ≈t2w  ∀据文献报道 ≈x2y 
o岩白菜素既是落新妇根的主要化学

成分 o也是其有效成分 ∀为了保证药材质量 !保障用药安全

有效 o故笔者以岩白菜素为对照品 o采用薄层色谱法 k×�≤ l

和高效液相色谱法 k� °�≤ l对落新妇根进行质量控制研究 o

为准确评价药材质量提供了科学依据 ∀

1  仪器 !试剂与药材

美国 • ¤·̈µ¶科技公司 � °�≤ kxst ≅ xqxrw{wr�y® ≅

zzuxl}� ≥色谱数据 ∂ wqs n工作站 ~��uwx型电子分析天平

k瑞士 � ∞××�∞� 公司 l~≤± p uxs型超声清洗器 k上海超声

波仪器厂 l∀

硅胶 � p sqxh ≤� ≤ 2�¤k青岛海洋化工厂 l~岩白菜素对

照品 k中国药品生物制品检定所 l~水为纯化水 o甲醇为色谱

纯 o其他试剂均为分析纯 ∀

落新妇根药材由富阳肿瘤医院提供 o并经浙江中医药大

学药学院中药资源与鉴定教研室来平凡教授鉴定 ∀

2  方法与结果

2q1  薄层色谱鉴别

取 v批落新妇根粉末各 t ªo分别置带塞试管中 o各加甲

醇 ts °�浸泡过夜 o滤过 o取滤液适量作为样品溶液 ∀另取

岩白菜素对照品 o加甲醇配成 sqx °ª# °�
pt的溶液 o作为对

照品溶液 ∀照薄层色谱法 ≈z 试验 o吸取上述 u种溶液各 x

Λ�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以三氯甲烷 2乙酸乙酯 2

甲醇 kxΒwΒul为展开剂 o展至 tt ¦°o取出 o晾干 o喷以 th三

氯化铁 2th铁氰化钾 ktΒtl的混合溶液显色 o在日光下检视 ∀

供试品色谱中 o在与对照品色谱相应的位置上 o显相同的蓝

色斑点 ∀

2q2  含量测定

2q2q1  对照品溶液的制备  精密称取岩白菜素对照品 ux

°ª置 tss °�量瓶中 o加 vsh甲醇至刻度 o摇匀 ∀再精取 ux

°�溶液至 tss °�量瓶中 o加 vsh甲醇至刻度 o摇匀 o作对照

品溶液 ∀

2q2q2  供试品溶液的制备  取样品粉末 k过筛孔内径为 vxx

Λ°的药筛 lo精密称取 sqt ªo置 xs °�量瓶中 o加 vsh甲醇

vs °�超声 vs °¬±o放冷 o加 vsh甲醇至刻度 o摇匀后弃初滤

液 o收集续滤液 o用 sqwx Λ°微孔虑膜过滤 o即得 ∀

2q2q3  色谱条件  色谱柱 }≥«¬°2°¤¦® ∂ °2�⁄≥ ≤t{ kwqy °°

≅ txs °°ox Λ°l k日本岛津公司 l~检测器 }• ¤·̈µ¶w{w型紫

外 p可见分光光度检测器 k美国 • ¤·̈µ¶科技公司 l~流动相 }

甲醇 2水 kusΒ{sl~流速 }tqs °�# °¬±
pt
~检测波长 uzx ±°~柱

温 }室温 kux ε l~进样量 }us Λ�∀

2q2q4  线性关系考察  精取岩白菜素溶液 kux °ªψ tss

°�ltouowo{ots °�置 ts °�量瓶中 o加 vsh甲醇至刻度 o分

别精密吸取上述各溶液 us Λ�o注入高效液相色谱仪 o按上述

色谱条件依次进行测定 o以峰面积 (Ψ)为纵坐标 ,以岩白菜素

对照品浓度 (Ξ)为横坐标 ,绘制标准曲线 ,经计算得回归方

程 : Ψ � u{ tx|Ξ n xs x{x, ρ� sq||| |∀结果表明岩白菜素在

选定浓度范围 ksqsux ∗ squx °ª# °�
pt

l内 o呈良好的线性

关系 ∀

2q2q5  精密度试验  精密吸取上述对照品溶液 o重复进样 x

次 o岩白菜素峰面积的 � ≥⁄为 sqwh ∀

2q2q6  稳定性考察  取供试品溶液 o分别于 sovoyo|otu «

进样 o结果表明 o供试品溶液中岩白菜素在 tu «内稳定 ∀

2q2q7  重复性实验  取同一批药材样品 x份 o按供试品溶

液制备方法制备 x份供试品溶液 o分别进行测定 o结果岩白

菜素的 � ≥⁄为 tqu|h ∀

2q2q8  加样回收率试验  精密称取已测知含量药材样品 x

份 o分别加入岩白菜素对照品 t °ªo按供试品溶液制备方法

制备回收率供试品溶液 o测定结果见表 t∀

表 1  岩白菜素加样回收试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ¬̈³̈ µ¬° ±̈·¶

样品

称样量 rª

添加量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均值

rh
� ≥⁄r�

sqtuy | tqss {q{w| x |yqyx

sqtvs z tqss |qts{ t |{q|s

sqtu| u tqss |qsvw | tssq{| ||qty uqss

sqtv{ | tqts |qzsy v |zq||

sqtxt | tqss tsqwxs s tstqv|

注 }样品含量为 yquth

�²·̈}≤²±·̈±·�©� µ̈ª̈ ±¬±∏° ¬¶yquth

2q2q9  样品含量的测定  分别精密称取三批样品各 sqt ªo

按供试品溶液制备方法制成供试品溶液 o分别进样测定 o结

果见表 u∀

表 2  含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©§̈ ·̈µ°¬±¬±ª·«̈ ¦²±·̈±·²©� µ̈ª̈ ±¬±∏°kν � vl

样品号 岩白菜素含量 rh

t xq{v

u xqy|

v yqut

3  讨论

3q1  在岩白菜素含量测定实验中 o根据文献报道 o选择比较

了 vsh乙醇 !ysh乙醇 !|xh乙醇 !vsh甲醇 !ysh甲醇 !甲醇

为提取溶剂 o实验结果表明 o以 vsh甲醇为溶剂提取的岩白

菜素的含量最高 ∀

3q2  实验结果表明 o本研究采用的薄层色谱鉴别方法简便

可靠 o重复性好 ∀在含量测定的色谱条件下 o岩白菜素与其

他组分能够达到较好的分离 o精密度 !线性关系 !重复性 !回

收率数据均符合定量要求 o为落新妇根的质量控制提供了可

借鉴的定性定量方法 ∀
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