
表 2 � 巴比妥的回收率结果

No

吸光度减技术测定

加入量

(�g�ml- 1)
回收率( %)

RBF法 BP 法

缓冲液作参比测定

加入量

(�g�ml- 1)
回收率( % )

RBF法 BP法

1 4�400 100�3 101�0 1�792 102�7 95�6
2 5�216 99�8 99�9 1�571 99�8 103�6
3 4�272 100�9 98�3 1�949 102�4 102�5
4 4�872 99�1 100�7 1�792 98�6 103�1
5 4�480 99�4 99�1 1�907 98�6 102�6
6 4�768 100�6 98�9 1�939 98�0 103�6
�x 100�0 99�6 100�0 101�8

RSD 0�70 1�07 2�05 3�03

RBF法:径向基函数网络法

3�6 � 样品测定
3批不同的样品,按网络预报方法测定, 计算各

组分相当于标示量的百分含量。另以黑龙江药品标

准( 1989)分别测定各批样品。结果见表 3。将测定

的结果成对比较进行 t 检验, 两法间在测定准确度

上无显著差异(�= 0�05)。
表 3 � 安痛定注射液样品测定结果( n= 3)

No
氨基比林( % )

紫外法 标准法

安替比林( % )

紫外法 标准法

巴比妥( % )

紫外法 标准法

1 93�1 92�4 97�1 97�8 92�3 92�3

2 97�6 98�6 102�7 102�5 96�7 96�2

3 97�1 97�4 102�3 101�5 96�4 96�9
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气管炎丸质量标准研究

高 � 锦, 王 � 锦, 刘一群, 毕森林(沈阳军区联勤部药品检验所, 沈阳 � 110026)

摘要:目的:建立气管炎丸的质量控制标准。方法:对气管炎丸中的主要有效成分川贝母用酸性染料比色法

进行了含量测定,并对重要组成药物当归、淫羊藿进行了薄层鉴别。结果: 定性及定量方法简单,快速、准确。

总生物碱加样回收率平均值为 100�1%, RSD = 1�81%( n = 5)。结论: 该方法可作为气管炎丸的质量控制标

准。

关键词:气管炎丸;川贝母;酸性染料比色法; 薄层鉴别

中图分类号: R927�2 � � � 文献标识码: A � � � 文章编号: 1006- 0111( 2001) 02- 0101- 03

� � 气管炎丸是由川贝母、地龙、淫羊藿、鱼腥草、陈
皮、苦杏仁等十多味中药组成,临床主治气管炎、过

敏性哮喘、支气管扩张等症, 而且有较好的抗菌消

炎、润肺化痰、止咳平喘作用。临床应用多年, 疗效

确切。目前尚无质量控制方法。本文采用酸性染料

比色法测定其中的川贝母总生物碱的含量, 该法灵

敏、快速、精确。并对处方中重要组成药材当归、淫

羊藿进行了薄层鉴别,结果满意。

1 � 仪器与试药

UV- 260紫外分光光度计(日本岛津公司) , AS

- 200型分析天平(美国)。

气管炎丸 ( 81301 部队提供, 批号: 990907、

991019、990308) ;

川贝母碱对照品、当归对照药材、阿魏酸对照

品、淫羊藿苷对照品(中国药品生物制品检定所提

供)。试剂均为分析纯。

pH5缓冲溶液: 0�2mol/L 邻苯二甲酸氢钾溶液
用 0�2mol/ L氢氧化钠溶液调至 pH5。

0�001mol/ L 溴麝香草酚蓝溶液: 称取溴麝香草
酚蓝0. 3g,于 500ml容量瓶中,加 1mol/ L NaOH 溶液
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5ml溶解,加蒸馏水至刻度。

2 � 定性鉴别
2�1 � 生物碱的鉴别

称取气管炎丸 1丸, 剪碎, 置圆底烧瓶内, 加氨

水( 1�1) 5ml湿润30min后, 置烘箱内( 70~ 80 � )烘

干,然后用氯仿回流提取 4次, 滤液回收,溶媒于水

浴上蒸干, 再用氯仿- 乙醚- 95% 乙醇( 8 � 25 �

2�5)混合溶剂[ 2] 30ml溶解,后过滤,滤渣用上述混合

溶剂 10ml分次洗涤( 5, 3, 2) , 合并滤液。置水浴上

蒸干, 残渣加 1%盐酸溶液 2ml使溶解, 滤过, 滤液

分置二支试管中, 一管加碘化铋钾试液 1~ 2gtt , 生

成红棕色沉淀; 另一管加碘化汞钾试液 1~ 2gtt , 生

成白色浑浊。

2�2 � 黄酮的鉴别
取样品 2丸, 切碎,加甲醇 10ml, 浸渍 2h, 滤过,

取滤液 1ml, 加盐酸 3~ 4gtt, 与镁粉少许, 置沸水浴

上加热约 3min,显红棕色。

2�2 � 当归的鉴别
2�3�1 � 供试品液的制备 � 取样品 3丸,切碎, 加硅

藻土 5~ 8g, 研匀, 烘干, 加正己烷 20ml, 超声处理

15min,滤过,滤液浓缩至约 1ml,作为供试品液。

2�3�2 � 空白对照液的制备 � 按处方比例制成缺当
归的蜜丸,同供试品液的制备方法制成空白对照液。

2�3�3 � 对照药材液的制备 � 取当归对照药材1g, 加

正己烷20ml, 同供试品液的制备方法制成对照药材

液。

2�3�4 � 对照品液的制备 � 取阿魏酸对照品,加正己
烷制成每 1ml含0�5mg的溶液,作为对照品溶液。
2�3�5 � 薄层层析 � 吸取上述 4种溶液各 2�l, 分别

点于同一硅胶 G薄层板上,以正己烷- 醋酸乙酯( 9

� 1) 为展开剂, 展开, 取出, 晾干, 置紫外光灯

( 365nm)下检视。供试品色谱中, 在与对照药材色

谱相应的位置上,显相同的亮蓝白色荧光斑点;空白

对照液无此斑点,见图 1。

2�4 � 淫羊藿的鉴别
2�4�1 � 供试品液的制备 � 取样品 2丸,切碎, 加无

水乙醇 20ml研磨, 过滤, 取滤液, 置水浴上蒸干, 残

渣加 20ml 氯仿溶解, 过滤, 取滤渣, 加醋酸乙酯溶

解,过滤, 取滤液,置水浴上蒸干,残渣加乙醇 1ml溶

解,作为供试品溶液。

2�4�2 � 空白对照液的制备 � 按处方比例制成缺淫
羊藿的蜜丸,同供试品液的制备方法制成空白对照

液。

2�4�3 � 对照品液的制备 � 取淫羊藿苷对照品,加乙

图 1 � 气管炎丸中当归TLC图谱

1� 供试品 � 2� 当归对照药材

3� 阿魏酸对照品 � 4� 空白对照

醇制成每1ml含 0�5mg 的溶液,作为对照品溶液。
2�4�4 � 薄层层析 � 吸取供试品溶液 10�l和对照品

溶液5�l,分别点于同一硅胶 H薄层板( 0�5%- CMC

- Na)上以乙酸乙酯:丁酮 �甲酸 �水( 10 �1 � 1�

1)为展开剂,展开, 取出,晾干,喷三氯化铝试液后置

105 � 干燥箱中干燥5~ 8min,置紫外灯( 365nm)下检

视。供试品色谱中,在与对照品色谱相应的位置上,

显相同颜色的荧光斑点,空白对照液无此斑点, 见图

2。

图 2 � 气管炎丸中淫羊藿 TLC图谱

1� 供试品 � 2� 淫羊藿苷对照品 � 3� 空白对照

3 � 含量测定

3�1 � 生物碱有色离子对的形成
据文献报道[ 1] , 贝母碱在 pH5 缓冲溶液条件

下,与染料溴麝香草酚蓝形成黄色离子对,能定量地

被氯仿提取。

3�2 � 最大吸收波长的选择
精密吸取川贝母碱标准溶液 3ml, 按标准曲线

项下操作, 离子对的氯仿溶液在 UV- 260型紫外分
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光光度计上于 200~ 500nm波长范围进行扫描,结果

表明,最大吸收波长为 414nm, 故选作测定波长。

3�3 � 标准曲线的绘制
精密称取川贝母碱标准品约2mg,于100ml容量

瓶中,用氯仿溶解并加至刻度,精密吸取该标准溶液

1�0、2�0、3�0、4�0、5�0ml,分别置60ml分液漏斗中,加
氯仿至8ml, pH5缓冲溶液2ml, 0�001mol/ L 溴麝香草
酚蓝溶液2ml, 剧烈振摇, 静置30min, 氯仿层通过干

滤纸过滤于10ml容量瓶中, 水层再用氯仿洗涤, 合

并氯仿液,定容至刻度,用溶剂同法操作随行空白对

照,在414nm 处测定吸收度。川贝母碱量在2�63 ~
10�52�g/ml范围内符合比尔定律, 用最小二乘法求
得回归方程为 y= 0�0486x- 0�0003, r= 0�9997。
3�4 � 干扰试验

按气管炎丸的处方及工艺,配制不含川贝母的

�气管炎丸空白对照品�按照�样品测定�项下方法在

414nm处进行测定,结果无吸收,表明该法不受样品

中其它成分的干扰。

3�5 � 离子对稳定。
3�6 � 样品测定

精密称取气管炎丸 1丸,剪碎, 置圆底烧瓶内,

加氨水 ( 1 � 1) 5ml 湿润 30min 后, 置烘箱内 ( 70 ~

80 � )烘干,然后用氯仿回流提取 4次, 滤液回收, 溶

媒于水浴上蒸干,再用氯仿- 乙醚- 95%乙醇( 8�

25�2�5)混合溶剂[ 1]
30ml溶解,后过滤,滤渣用上述

混合溶剂 10ml分次洗涤( 5, 3, 2) , 合并滤液。置水

浴上蒸干, 用适量氯仿溶解并转移至 100ml容量瓶

中,加氯仿至刻度。精密量取 2ml(若含量过高或过

低,可酌情加减) , 按标准曲线项下操作, 测定吸收

度,按下式计算样品中总生物碱含量(以川贝母碱

计)。

总生物碱含量( % ) =
( y+ 0�0003) � n

w � 106 � 0�0486
� 100%

式中 y 为吸收度; n 为稀释倍数; w 为称样量

( g)

数据经计算处理, 结果见表 1。

表 1 � 样品中川贝母碱含量测定结果( n= 3)

批号 川贝母碱含量( g/ g, % ) RSD (% )

990907 0�2666 3�20

991019 0�2513 1�34

990308 0�2815 2�02

3�7 � 回收率的测定
采用加样回收率法。精密称取已知含量的样

品,精密加入不同量的贝母碱对照品,按样品测定的

方法进行测定,数据经计算处理, 结果见表 2。平均

回收率为100�1%, RSD= 1�81%( n = 5)。

表 2 � 加样回收率测定结果

样品编号 样品中川贝母碱量(mg) 加入川贝母碱量( mg) 测得总量(mg) 回收率( % ) 平均回收率( % ) RSD ( % )

1 0. 2666 0. 2511 0. 5119 97. 69

2 0. 2513 0. 2511 0. 4999 99. 0

3 0. 2730 0. 2511 0. 5246 100. 2 100. 1 1. 81

4 0. 2671 0. 2511 0. 5217 101. 4

5 0. 2815 0. 2511 0. 5382 102. 2

4 � 小结与讨论

4�1 � 在实验中,我们发现在川贝母碱与酸性染料溴
麝香草酚蓝形成黄色离子对时,应剧烈振摇, 以使之

反应完全,然后应充分静置,以防止染料的颜色混入

氯仿层,影响测定结果。

4�2 � 实验结果表明,用TLC法鉴别气管炎丸中的当

归、淫羊藿, 专属性强; 用酸性染料比色法测定贝母

碱的含量,结果准确,可以作为该制剂的质量检控指

标。
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