
峰
,

缩短检测时间
。

感冒通在此检测条件下稳定
,

线

性 良好
,

可用于含量测定
。

此方法灵敏度高
,

检测下

限满足马来酸氯苯那敏的均匀度检查
。

由于没有使用流动相作溶剂
,

故出现了溶剂峰
。

但本方法能有效地使马来酸氯苯那敏与溶剂峰完全

分离
,

最适合作为溶出度或释放度的含量测定
。
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利肝消脂颗粒质量标准研究

李永溟
’ ,

滕月新
’,

戴翔铃
� ,

王同康
, ��

�

连云港市第一人民医院
,

江苏连云港 ��� ���
� �

�

连云港市康缘药业公司
,

江苏连云港 ��� �� � ��
�

连云港市药品检验所
,

江苏连云港 ��� �� ��

摘要 目的
�
建立利肝消脂颗粒质量标准

。

方法
�
采用 � ��� 对处方 中柴胡

、

菌陈
、

何首乌进行鉴别 � 用 � ���

测定丹参素的含量
。

结果 �
在 �� � 色谱中的均能检出柴胡

、

茵陈
、

何首乌 � 丹参素含量测定方法的线性范围

为 �
�

� 一 �
�

� 协『� ��
� 二 �

�

� � � �
, � 二 � �

,

平均回收率为 � �
�

�� ����
� �

�

� ��
, � � � �

。

结论
�所建立的方 法

,

较为合理
,

重复性好
,

可作为利肝消脂颗粒质量控制标准
。

关键词 利肝消脂颗粒 � 丹参素 � � ���� 质量标准

中图分类号
�
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一
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利肝消脂颗粒是我院药剂科李永溟主管药师筛

选的院中药制剂
,

它由 巧 味中药配制而成
,

具有活

血化癖
,

软坚散坚
,

和 胃健脾
,

清热解毒功能
,

主治肝

郁血癖所致的脂肪肝病
。

为了研究该制剂的内在质

量
,

对万中主药栗胡�茵陈�何首乌等分别进行薄层

色谱法定性鉴别
,

对方中君药丹参的活性成分丹参

素川采用 ���� 法时进行定量分析
,

报道如下
。

� 仪器与试药

岛津 ��一石� �  !� 仪
,

���一石� � 紫外检测

器
,

�一�� � 数据处理机
,

丹参素对照品由中国药品

生物制品检验所提供
,

所用 甲醇为色谱纯
,

其余均为

化析纯
,

硅胶 � �青岛海洋化工厂 �
。

柴胡
、

茵陈
、

何

首乌
、

丹参药材由连云港市药品检验所王同康副主

任药师鉴定
。

� 定性鉴别

�
�

� 菌陈的鉴别

取本品 � �
,

加甲醇 �� � �
,

超声提取 � � � ��
,

滤过
。

滤液蒸干
,

残渣加水 �� �� 溶解
,

置分液漏斗中
,

用乙

酸乙醋萃取 � 次
,

每次 巧��
。

合并乙酸 乙酷
,

蒸干
,

残渣加甲醇 ��� 溶解
,

作为供试品溶液叫
。

另取茵

陈对照药材 �
�

� �
,

按上述方法制备
,

作为对照药材

溶液
。

再取缺茵陈的样品制成空 白对照溶液
。

照薄

层色谱试验�《中国药典》��� � 版一部附录 �� �� 试

验
,

吸取供试液
,

空 白对照 液各 � 闪
,

对照 药材液

�闪
。

分别点于同一硅胶 � 薄层板上
,

以甲苯一甲

酸乙醋一甲酸 �� � � � �� 为展 开剂
,

展 开
,

取出晾

干丁喷以二硝基苯脐乙醇试液 �供试品色谱中 �在与

对照药材色谱相应的位置上
,

显相同颜色的斑点
,

见

图 �
。

�
。

�

”” 称 忿忿
《《� 加 仁曰曰

��� � ���

图 �

� 一 阴性对照

菌陈 � �� 图

� 一

供试品 � 一对照药材

何首乌的鉴别 〔’〕

取本品 � �
,

甲醇 �� �� 加热回流 � �
,

滤过
。

滤液

回收甲醇至干
,

加水 ��  ! 混悬
,

混悬液加氯仿提取

� 次
,

每次 �� ��
,

水溶浓缩为 ���
,

作为何首乌供试

品溶液
。

另取何首乌对照药材 �
�

� � 按上述方法制

备
,

作为对照药材溶液
。

再取何首乌样品制成空 白

对照溶液
,

照薄层色谱法 �《中国药典》� ��� 年版一



药学实践杂志 ��� � 年第 � � 卷第 � 期

部附录 �� � �试验
。

吸取上述三种溶液各 �� 闪
,

分

别点于同一用 �
�

� � � �� � 溶液制备的硅胶 � 薄层

板上
,

以甲苯一醋酸乙醋一甲酸�巧 � � � �� 为展开

剂
,

展开
。

取出
,

晾干
,

置氨气中熏后
,

供试品色谱

中
,

在与对照药材色谱相应的位置上
,

显相同的红色

斑点
,

空白对照品液无此斑点
,

见图 �
。

‘‘含 ���

��� ���

��� ���

��� � ���

� �  �� ��

��� ��

�

明��
、�,‘

�
�
�忆去��
畜

�,�����扭门日
一
盛�

�‘八�

图 � 何首乌 � �� 图

� 一 阴性对照 � 一

供试品 � 一
对照品

�
�

� 柴胡的鉴别

取本品 � �
,

置索氏提取器内
,

甲醇回流提取 � �
,

回收甲醇
,

残渣加水 ��  ! 溶解
,

转人分液漏斗中
,

用

乙醚提取 � 次 � 每次 巧 � � �
,

再用正 丁醇提取 � 次

� � � � � � 次
,

�� � � � 次 �
,

合并正 丁醇溶液
,

用 ��

� � � � 液洗 � 次 � � �
,

��
,

�� � ��
,

再用水洗 � 次 � 每次

巧 � �� 将正丁醇液蒸干
,

残渣用 甲醇 � �� 溶解
,

作为

供试品溶液
。

另取柴胡对照药材 � �
,

按上述方法制

备
,

作为对照药材溶液
。

再取缺柴胡的样品试验
。

照薄层色谱法 � 《中国药典》� ��� 版一部附录 �� � �

试验
,

吸取上述三种溶液各 �闪
,

分别点于同一硅胶

� 薄层板上
,

以氯仿一甲醇一水 � �� � �� � ��� 为展

开剂
,

展开
,

取出
,

晾干
,

喷以 �� 对二甲氨基甲醛的

�� � 硫酸乙醇溶液
,

��� ℃ 加热数分钟
,

供试品色谱

中
,

在与对照药材相应的位置上显相同的粉红色斑

点 �‘」
,

空白对照品无此斑点
,

见图 �
。

�
�

� 对照品及供试品溶液制备

�
�

�
�

� 对照品溶液制备 精密称取丹参素钠适量
,

用 � � � 甲醇溶解
,

制成每毫升含丹参素钠 �
�

� � � 的

溶液作为对照品溶液
。

�
�

�
�

� 供试品溶液制备 精密称取样品 � �
,

置锥

形瓶中
,

加水 � � � �
,

超声振荡 �� � ��
,

转人 � �� � 量瓶

中
,

用水稀释至刻度
,

滤过
,

取作供试品溶液
。

�
�

�
�

� 阴性对照样品溶液制备 取缺丹参的样品
,

按供试品溶液的制备方法
,

制成阴性对照品的溶液
。

3

.

3 线性关系考察

按 3
.
2
.
1方法配制对照 品溶液

,

并稀释成系列

溶液 3
,

6

,

1 2

,

2 4

,

4 9 m l

,

用水稀释至 IO0m l刻度
,

分

别量取 10 闪
,

上机测定
,

以峰面积(A )对进行样量

(X
,

此)绘制成标准曲线
,

得回归方程 A
=
20

十 1
.

70

x l s o x
,

; =
0

.

9 9 9 9
(

n =
5

)

,

结果在进样量 0
.
3 -

4
.
9林g

·

m
l

一 ’

范围内其线性关系 良好
,

见 图 4
。
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图 4 利肝消脂颗粒中丹参素的 H P L C 色谱图

A 一 阴性对照品 B 一 供试品 l 一

丹参素

3
.
4 回收率测定

精密称取本品 (批号 2001 10 9
,

丹参素含量 为

1
·

60

m 岁g) 19
,

计 5 份
,

精密称取
,

分别加人丹参素

钠对照品 1
.
732 m g

,

照 3
.
2
.
2 方法制成待测液

,

结果

见表 1
。

表 1 回收率测定结果

测定总量

(m g
回收率

(% )
平均回收率
(% )

尺S D

( % )

9 9
.
0

10 1
.
5

1《X )
.
6 9 9

.
7

9 8
.
1

9 9
.
5

ml一30383527

图 3 柴胡 TL C 图

1 一 供试品 2 一对照药材 3 一 阴性对照

3 丹参素含且测定

3
.
1 色谱条件与试验

色谱条件
:
分析柱 CLC一OD S (150m m

x 6m m )

保护柱
,

Y W G C 1 8
(

1 0 m m
x

4

.

6 m m
)

; 移动相
:
甲醇一

醋酸钱(12 : 88) ;检测波长 280
nm ;

3
.
5 样品测定

照 3
.
2
.
2 方法取样品 3 批

,

按对丹参含量进行

测定
,

结果见表 2
。

表 2 含量测定结果 (% )

批号
含量

(m g
·

m
l

一 ’
)

平均含量
(m g

·

m
l

一 !

五5刀

( % )

2 0() l0 3 0 5

2(X) 10 7 0 2

20() l I l的



讨论

以本品君药丹参作为含量指标
,

较为合理
,

且选

择丹参素水溶性成分
,

方法简便
,

干扰小
,

分离较佳
。

制定生产工艺应考虑到原料含量差异
,

故选择

>o
·

1
% 作为质控指标

。
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褶合光谱法测定中胃康胶囊中盐酸小聚碱的含量

刘世军
’ ,

金文祥
2 ,

杨樊辉
‘ ,

赵丽娟
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褚志杰
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摘要 目的
:不经分 离直接测定中胃康胶囊中盐酸小栗碱的含量

。

方法
:用 T U 一

19 01 双光束紫外可见分光

光度计采集吸收度信息
,

并通过数据转换将信息转到褶合光谱程序中
,

并由该程序单组分定量分析系统计

算盐酸小 栗碱的含量
。

结果 :盐酸小栗碱的平均回收率和 R sD 分别为 10 0
.
00 %

,

0

.

03
%

。

结论
:
本方法结 果

可靠
、

快速准确
,

可有效控制本品的质量
。
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中胃康胶囊是我院研制生产的用于治疗胃及十

二指肠溃疡的制剂
,

该制剂曾获山东省科技进步二

等奖 (2000 年)
,

其主要成分为黄连
、

黄蔑
、

延胡索
、

莱茄等药材提取物及秘
、

锌等微量元素
,

黄连为本品

中的君药
,

其主要成分为小聚碱
,

测定和控制本品中

小巢碱的含量对控制本品的质量具有代表性
。

本文

采用褶合光谱法不经分离直接测定小聚碱的含量
。

1 材料与方法

1
.
1 仪器和试药

Tu 一 1
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1 双光束紫外可见分光光度计(北京普

析通用仪器有限责任公司)
、

褶合光谱软件 (第二军

医大学研制)
、

盐酸小梁碱 (中国药品生物制品鉴定

所)
、

中 胃康 胶 囊 (武 警 山 东 总 队 医 院
、

批 号

20010621
、

2 0 0 1 1 0 1 2

、

2 0 0 2 0 1 0 3
)

。
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.

2 吸收光谱曲线的绘制及稳定性试验

取盐酸小聚碱 40 m g
,

用沸水溶解
,

放冷并配成


