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光谱较待测组分盐酸苯海拉明吸收光谱简

单
,

即干扰组分单糖浆的数学分量小
,

采用褶

合光谱分析法可以在干扰组分共存条件下
,

不经分离
,

通过褶合变换消除单糖浆的干扰
,

从而对盐酸苯海拉明进行准确测定
。

方法简

便快速
。

表 � 三批样品 中盐酸苯海拉明的测定

结果�标示量 � �
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由于盐酸苯海拉明糖浆所含糖浓度

高
,

粘度大
,

在用移液管取样时
,

当放完样品

后
,

一定要用少量溶剂洗出移液管内壁残留

的附着液
,

并人样品中
,

这样可以减少取样误

差
,

保证结果准确
。
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摘要

质量控制
。

关键词

采用薄层扫描法测定猪胆青中有效成分猪去氧胆酸的含量
,

方法简便
,

可靠
,

适用于对猪胆膏的

猪胆青 �质量控制 �薄层扫描法

猪胆为一常用 中药
,

功能清热
、

润燥
、

解

毒
。

现代医学研究表明
,

其有镇 咳
、

平喘
、

消

炎
、

抗过敏
、

抑菌作用 �� 
。

猪胆膏由新鲜猪

胆收集后取其胆汁
,

经过滤
、

浓缩
、

干燥而加

工制成
。

由于猪胆膏的生产工艺简单
,

所含

成分较复杂
,

久放常易发酵变质
,

使有效成分

降低
。

现有猪胆膏质量标准�� 尚缺乏切实

可行的测定含量的方法
,

我们以猪胆膏所含

有效成分猪去氧胆酸为指标
,

建立薄层扫描

的方法测定含量
,

提高了猪胆膏的质量标准
。

一
、

仪器
、

材料与试剂

��
�

�� 型薄层扫描仪�日本岛津 � � ���
�

� 喷雾显色器�日本岛津 � �薄层 自动铺板器
、

混浆器�重庆南岸新力实验电器厂 � �微量点

样毛细管�� 几盯� ℃
� � �� � � � � � �薄层层析

用硅胶 � �青岛海洋化工厂 �
。

猪去氧胆酸标准对照品 �购 自美国 �� �
�

�� 公司
,

纯度 � �� � � � 猪胆 膏�� 批均购自

江苏省南通市食品公司 � �所有试剂均为分析

纯
。

二
、

实验方法

�一 �薄层板的制备 取 硅胶 �
,

加人

�
�

� � ��� �
�
水溶液混匀铺板

,

室温晾干
,

���℃活化 ��而� �

�二 �展开剂 正己烷 一醋酸乙醋 一 冰醋

酸 一 正丁醇�巧
� �

�

� � � � �
�

� ��
,

展距 ���
。

�三 �显 色剂 �� 磷铝酸 乙醇溶液
。

显

色后于 ��� ℃烘约 �而�
,

至斑点显色清晰
。

�四 �扫描条件及仪器参数 �� 单波长

反射式锯齿扫描
,

测定波长 入� � �� �� 
,

�� �

�
,

狭缝 �
�

� � � �
�

��
�� � �子

,

纸速 �� � 南
���

,

灵

敏度中
。

由于猪去氧胆酸斑点分离较好
,

斑



� � � � �� �
� �

�� ��� ��

�
� � � ���� ��� 

���� � ��
�

� � � ��� � �
�

�

点显色后为清晰的蓝色
,

背景几无干扰
,

故选 标
,

扫描斑点峰面积积分值为纵坐标
,

绘制标

用单波长扫描即可获满意结果
。

准曲线
,

结果在 �
�

�一 �
�

�滩 范围内
,

呈 良好

�五�供试品和对照品溶液的制备 取猪 的线性关系
。

回归方程为
� � � ����

�

� 十

胆膏研细
,

过 �� 目筛
。

取细粉约 ��
,

精密称 � ����
�

� �
,

相关系数 下 � �
�

��� � �� � � �
。

定
,

置于索氏提取器 中
,

以乙醚 �� 耐 回流提 �七 �精密度试验 在同一块薄层上点 �

取 � �
,

提取液回收 乙醚至干
,

残 留物以石油 个相 同量的对照品溶液 �贝
,

展开
,

显色后扫

醚 �� � 一 �� ℃ �� �时 洗涤
,

弃去石油醚液
,

残 描测定不同斑点的吸收峰面积
,

结果 � � � �

渣以无水 乙醇溶解
,

定量移至 �� 而 的量瓶 �
�

�� � �� � �� �对同一斑点连续扫描 � 次
,

分

中
,

稀释至刻度
,

摇匀
,

作为供试品溶液
。

别测定吸收峰面积
,

结果 � �� � �
�

�� � �� �

取猪去氧胆酸对照品约 ���
,

精密称定
,

��
。

加无水乙醇溶解
,

定容于 �� 耐 量瓶中
,

作为 �八�加样回收率试验 取已知含量的猪

对照品溶液
。

胆膏细粉
,

精密加人一定量的猪去氧胆酸对

�六�标准曲线的制备 精密吸取对照品 照品
,

依上法制备供试品溶液
,

点样
,

展开
,

显

溶液 �
、

�
、

�
、

�
、

�川点于同一硅胶 � 薄层板 色测定
,

结果见表 �
。

上
,

展开
,

显色
,

测定
。

以点样量 �阳�为横坐

表 � 加样回收率试验结果�� � ��

序号 供试品
含量 �� � �

标准品
加人量 ��� �

测得量
�功� �

回收率�� �
平均回
收率�� �
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��且������

⋯
,山�,山内,�几�

一、���,‘,‘只���� �����
����月�����月�一

� 九 �稳定性 取供试液 �川点样
,

展开
,

显色后每隔 �� 而� 测定同一斑点的峰面积
,

结果表明
,

在显色后 � � 内峰面积值稳定
,

� �� � �
�

� � � � � � �� �
。

三
、

样品测定

精密吸取对照品溶液 �沁
、 �川

。

供试

品溶液 �川点于同一硅胶 � 薄层板上
,

依法

测定
。

� 批样品测定结果见表 �
。

表 � 猪胆青样品浏定结果 ��  !∀

批 次 猪去氧胆酸含量(m g电) R SD (% )

1 1
.
35 2

.
1

2 1
.
42 2

.
8

3 1
.
46 2

.
5

四
、

小结

(一 )实验结果表明
,

猪胆膏中猪去氧胆

酸的含量测定方法可靠
,

结果稳定
,

完善了原

有的猪胆膏质量标准
。

( 二)经大量实验证明
,

本法亦适用于复

方制剂中猪去氧胆酸含量的测定
,

误差较小
,

值得推广应用
。

参考文献

【l] 江苏新医学院编
.
中药大辞典(下册)

.
1986

:2 194

【2]辽宁省药品标准
.
19 80

:11 5

【3] 中国药典 199 5 年版
.
一部

.
附录 35


