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摘要 目的  建立舒心合剂的质量控制方法 ∀方法  采用薄层色谱法鉴别黄芪 !三七和赤芍 运用紫外 可见分光光度法测

定总皂苷的含量 ∀结果  薄层色谱方法简便 !专属性强 !重复性好 含量测定结果准确 人参皂苷 平均回收率为

≥⁄ ν ∀结论  本方法可有效控制舒心合剂的质量 ∀
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  舒心合剂是我院协定处方 由黄芪 !党参 !三七 !丹参 !赤

芍组成 功能活血化瘀 补气 ∀用于冠心病 心绞痛等 ∀多年

临床验证 疗效显著 为有效控制产品质量 本研究建立薄层

色谱法进行定性鉴别 用紫外 可见分光光度法测定制剂中

总皂苷的含量 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

∂ 型紫外 可见分光光度计 日本岛津 大孔

吸附树脂 ⁄ 净品型 批号 天津市海光化工有

限公司 离心机 上海手术器械厂 • # ≤

型电子恒温三用水箱 广东省汕头市医用设备厂 ° ±

型薄层自动铺板器 重庆南岸新力实验电器厂 ∀

1 2  试药

人参皂苷 !黄芪甲苷 !人参皂苷 供含量测定用 批

号分别为 ! ! 中国药品生物

制品检定所 人参皂苷 供鉴别用 批号 中

国药品生物制品检定所 三七 !赤芍对照药材 批号分别为

! 中国药品生物制品检定

所 硅胶 化学纯 青岛海洋化工有限公司 水为注射用

水 甲醇为色谱纯 其余试剂均为分析纯 舒心合剂为本院制

剂室生产 粵 批号 ! ! ∀

2  处方和制备

2 1  处方

黄芪 党参 三七 丹参 赤芍

白糖 苯甲酸 共制成 ∀

2 2  制法

取三七润软切片 余药洗净 加水过药面 冷浸 煎

煮二次 第一次 第二次 合并滤液 浓缩至约

加乙醇使含醇量达 放置 以上 过滤 回收乙

醇 加白糖溶解 加水至足量 煮沸 加苯甲酸搅匀 放凉 过

滤 分装 即得 ∀

3  质量控制

3 1  性状

本品为棕色液体 味微苦涩 带甜 ∀

3 2  定性鉴别

3 2 1  黄芪  称取 ⁄ 型大孔吸附树脂 用 乙

醇浸泡 以上 分装 柱后 用 乙醇洗脱杂质 洗至

洗脱液与 水混合澄清后 再用水洗至流下的洗液无

醇味 吸取舒心合剂和缺黄芪的舒心合剂各 分别上柱

流动吸附后 各以 水分 次洗除杂质 再各用
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乙醇分 次洗脱后 收集 乙醇洗脱液 蒸干 用

甲醇溶解 作为供试品溶液和阴性对照溶液 另取黄芪甲

苷对照品 加甲醇制成每 含 的溶液 作为对照

品溶液 照薄层色谱法 ≈ 试验 吸取上述供试品溶液 !对照品

溶液各 Λ 和阴性对照溶液 Λ 分别点于同一以

羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 薄层板上 以三氯甲烷

甲醇 水 Β Β ε 以下放置的下层溶液为展开剂 展

开 取出 晾干 喷以 硫酸乙醇溶液 在 ε 加热至斑

点显色清晰 约 供试品色谱中 在与对照品色谱相应

的位置上 显相同的红褐色斑点 紫外光灯 下检视

显相同的黄褐色斑点 阴性对照无此斑点 ∀

3 2 2  三七  取舒心合剂 用水饱和的正丁醇液振摇

提取 次 每次 合并正丁醇液 用水洗涤 次 每次

弃去水液 正丁醇液蒸干 残渣加甲醇 使溶解 作为

供试品溶液 同法处理缺三七的舒心合剂作为阴性对照 另

取三七对照药材 加水 滴 搅匀 再加以水饱和的正丁

醇液 密塞 振摇 放置 离心 取上清液加

倍量以正丁醇饱和的水 摇匀 放置 离心使分层 取正丁醇

层 蒸干 残渣加甲醇 使溶解 作为对照药材溶液 另取

人参皂苷 !人参皂苷 和人参皂苷 对照品 加甲醇制

成每 分别含 ! 和 的溶液 作为对照品溶

液 照薄层色谱法试验 吸取上述供试品溶液 !对照药材溶

液 !对照品溶液和阴性对照溶液各 Λ 分别点于同一以

羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 薄层板上 以三氯

甲烷 乙酸乙酯 甲醇 水 Β Β Β ε 以下放置

的下层溶液为展开剂 展开 取出 晾干 喷以 硫酸乙醇

溶液 在 ε 加热至斑点显色清晰 约 供试品色谱

中 在与对照品色谱相应的位置上 显相同颜色的斑点 与对

照药材色谱相应的位置上 显相同颜色的 ∗ 个斑点 阴性

对照无此斑点 ∀

3 2 3  赤芍  取赤芍对照药材 加无水乙醇 振

摇 滤过 滤液蒸干 残渣加甲醇 使溶解 作为赤

芍对照药材溶液 照薄层色谱法试验 吸取赤芍对照药材溶

液 !/三七 0项下的供试品溶液和供试品溶液同法处理的缺赤

芍的阴性对照溶液各 Λ 分别点于同一以 羧甲基纤

维素钠为粘合剂的硅胶 薄层板上 以三氯甲烷 乙酸乙酯

甲醇 甲酸 Β Β Β 为展开剂 展开 取出 晾干 喷

以 香草醛硫酸溶液 热风吹至斑点显色清晰 供试品色谱

中 在与对照药材色谱相应的位置上 显相同颜色的 ∗ 个

斑点 阴性对照无此斑点 ∀

3 3  检查

3 3 1  值  按中国药典 年版一部附录 值测定

法测定 ∗ ∀

3 3 2  相对密度  按中国药典 年版一部附录相对密

度测定法测定 相对密度不低于 ∀

3 3 3  其它  应符合合剂项下有关的各项规定 中国药典

年版一部附录 ∀

3 4  含量测定

3 4 1  标准曲线的制备 ≈  精密称取 ε 干燥至恒重的

人参皂苷 对照品 于 量瓶中 加甲醇至刻

度 摇匀 得人参皂苷 对照品溶液 精密吸取该溶液

于 具塞刻度试管中 将试管置于

冰水浴中 分别加入 的甲醇后 再加

入 香草醛乙醇溶液 硫酸 摇匀 置

ε 恒温水浴加热 后 立即在冰水浴中冷却 并

在另一试管中加甲醇 加随行试剂作为空白对照 照

紫外 可见分光光度法 ≈ 在 波长处测定吸收度值

求得回归方程 ≤ ρ 表

明人参皂苷 在 ∗ Λ # 2范围内呈良好的线性

关系 ∀

3 4 2  精密度试验  同一对照品溶液重复测定 次吸收

度 结果见表 ∀

表 1  精密度试验结果

Ταβ1  × ¬ ∏

测定次数 吸收度 平均值 ≥⁄

3 4 3  稳定性试验  同一样品溶液在 内每隔 于

处测定吸收度 结果见表 ∀

表 2  稳定性试验结果

Ταβ 2  × ¬ ∏

测定时间 吸收度 平均值 ≥⁄

3 4 4  重复性试验  精密吸取人参皂苷 对照品溶液

份 按标准曲线的制备方法平行制备 份样品溶液 于

处测定吸收度 结果见表 ∀

表 3  重复性试验结果

Ταβ3  × ¬ ∏ ∏

样品号 吸收度 平均值 ≥⁄

3 4 5  加样回收试验  精密吸取已知含量的舒心合剂

提取液 照 /样品的测定 0项下提取 总皂

苷含量 Λ # 2 份 分别加入人参皂苷 对照品

溶液 ! 各 份 按标准曲线制备方法操作 于

处测定吸收度 计算加样回收率 结果见表 ∀
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表 4  加样回收试验结果 ν

Ταβ4  × ¬ ∏ √

测定

次数
吸收度

加入

Λ # 2

样品中总皂苷

Λ # 2

测得量

Λ # 2

回收率 平均回收率 ≥⁄

3 4 6  样品的测定  精密吸取舒心合剂 于照定性鉴

别中 /黄芪 0项下处理的 ⁄ 型大孔吸附树脂柱上 流动

吸附后 以 水分 次洗除杂质 再用 乙醇

分 次洗脱后 收集 乙醇洗脱液 蒸干 用甲醇溶解 定

容至 量瓶中 作为舒心合剂提取液 精密吸取提取液

和人参皂苷 对照品溶液 分别置 具

塞刻度试管中 分别加甲醇 按标准曲线制备方法项

下 /再加入 香草醛 , , 0起操作 测定样品和对照品溶液

的吸收度值 根据公式 ≤样品 样品 # ≤对照 对照 计算样品溶

液中总皂苷的含量 结果见表 ∀

表 5  舒心合剂中总皂苷含量测定结果

Ταβ 5  × ¬ ∏

≥ ∏¬ ¬ ∏

样品批号 总皂苷含量 #

4  讨论

4 1  冠心病 心绞痛多由于心气虚弱 气滞血瘀所致 心主

血脉 血液的运行主要靠心气的推动 心气不足 鼓动无能则

出现气滞血瘀 心气不足 心脉不畅 脉络不通 不通则痛 ∀

气为血之帅 气通血则行 气血通畅 痛则自消 ∀故冠心病心

绞痛治疗上宜补益心气 活血化瘀 ∀舒心合剂的组方以此为

原则 方中黄芪 !党参补中益气 升阳养血为君药 三七 !丹参

活血化瘀 止痛养血为臣药 赤芍清热凉血 祛瘀止痛 能祛

瘀行滞缓解疼痛 协助君 !臣药以增强活血化瘀止痛作用为

佐药 达到标本同治的目的 ∀该制剂缓解心绞痛的效果确

切 深受广大患者的欢迎 ∀

4 2  黄芪的鉴别中 用正丁醇提取液和大孔树脂洗脱液比

较 结果正丁醇提取液展开时不能很好分离 故选用大孔树

脂洗脱液 ∀用含量测定项下的大孔树脂洗脱液时 点样量需

增大到 Λ 才能得到与对照品斑点深浅接近的斑点 ∀

4 3  舒心合剂中 皂苷为其主要成分 据文献 ≈ 报道 以

乙醇洗脱大孔吸附树脂吸附的人参总皂苷 洗脱率为

以上 而水洗除杂质效果好 ∀以 个柱体积的水洗脱

后 糖的鉴别呈阴性 ∀以本文方法制备样品溶液 使皂苷含

量在线性范围内 以对照品比较法测定总皂苷含量 能减少

误差 方法简便 !准确 建立的质量标准可有效地控制舒心合

剂的质量 ∀测定结果表明 不同批次的舒心合剂皂苷含量差

别大 尚需对使用的药材进行质量控制 ∀
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上接第 页 温 ∀归肺 !肝 !肾经 ∀功效补肾填精 益气养

血 ∀ 5本草拾遗 6言其 /治气血羸瘦 妇人劳损 面干皮黑 腹

内诸病渐瘦者 ∀0 5本草图经 6云其主治 /男女虚损劳极 不能

生育 下元虚惫 ∀0胚宝胶囊为羊胎盘加工而成 具有补肾温

阳 !养血填精之功 用于肾阳不足 精血亏虚 面色萎黄 食欲

不振 畏寒肢冷 腰膝冷痛 气短自汗 ∀经现代药理研究 羊

胎盘中含有蛋白多肽类 如 免疫球蛋白 !干扰素 !人体必需

氨基酸 生物酶 如 激肽酶 !溶菌酶 !组胺酶 !纤维蛋白溶酶

原活化物 激素类 如 催乳素 !促甲状腺素 !促性腺素 !多种

甾体类激素 ∀其他还有卵磷脂 !含氨多糖 !生长因子 !凝血因

子 !维生素 !微量元素等 ∀由于传统的胎盘烘干粉碎工艺对

保存胎盘中原有的有效活性成分不利 工艺路线存在一定的

缺陷 ∀胚宝胶囊采用生物酶解提取 !常温减压下浓缩 !冷冻

或喷雾干燥等方法 促进含活性成分的蛋白多肽液体与杂质

的有效分离 保全了活性成分 提高了药物的药用价值 ∀本

临床研究结果进一步表明 该药对治疗肾阳虚证的临床疗效

确切 且安全无明显毒副作用 建议临床上进一步推广使用 ∀
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