
对照溶液 �� �
�
精密量取对照溶液 �

�
��

�

� � � 加

水稀释至 � �
�

� � �
。

对照溶液 �
�
�
�
精密量取对照溶液 �� ��

�

� � � 加

水稀释至 ��
�

� � �
,

每 � � � 相当于 �
�

� 卜� 的 � � �
。

样品溶液配制
�
精密称取样品 �

�

� � �
,

加水适量

超声 �� 分钟
,

放冷
,

加水稀释至 � �
�

� � �
,

滤过
,

取续

滤液注人色谱仪
,

记录色谱图
。

� 结果

�
�

� 方法的线性 关系 分别量取对照溶液 ��� 适

量
,

加水制成 �
�

�� 林� � � �
,

�
�

�� 林� � � �
,

�� �� 林� �

� �
,

�
�

�� 林� � � �
,

�
�

� � 卜� � � �
,

�
�

� � 卜� � � � 和

�
�

�� 卜� �  � 的溶液
,

测定
,

结果在 �
�

� � 一 �
�

�� 卜� �

� � 浓度范围内峰面积与浓度呈线性关系
,

回归方

程
� � � �

�

� � � � � 一 �
�

�� � � � � �
�

� � � �
。

�
�

� 加样回收率试验 对照溶液配制
�
同对照溶液

�� �
。

分别精密量取对照溶液 �� � �
�

� � �
、

�
�

� � � 和

�
�

� � � 各 三 份
,

置 �� � � 量瓶中
,

分别 加 人 样 品

�
�

�� �
,

加水适量超声振摇 �� 分钟
,

加水稀 释至刻

度
,

滤过
,

取续滤液测定
,

平均 回收率为 ��
�

�� �
,

� �� � �
�

� � �
� � � �

。

次数 � � � � � 平均 尺�刀�� �

� �牙峰面积 ��
�

��  !!
�

��  ��
�

��  !!
�

�� � ��
�

�� � ��
�

�� � �
�

��

� �� �� � � � � � � � � � ��
� � � � ��� � � ��� 。

‘

��� � � � �
�

� � ��� � �
。,

�

�

�
�

� 重复性试验 取对照溶液 �
� �进行测定

,

连续

进样 � 次
,

记录峰面积
,

计算 � ��
。

�
�

� 精密度试验 取本品一批�批号
� � � �� � ��� �

,

测得精密度 � �� � �
�

�� �
。

�
�

� 最低检出限 最低检出浓度为 �
�

�� 协岁 � �
,

� � � � �
�

�

�
�

� 样品测定 取样品溶液和对照溶液 �
� �分别

进样分析
,

计算样品中检测出的 � �于残留的量
。

样品测定结果

批号 含量�即� �

� � � �� ��  

�� � � � �� �

� � � � �  � �

�
�

� �

�
�

� �

�
�

� �

� 讨论

�
�

� 本法为微量检查
,

溶液中高浓度的样品和其

他大分子物质对电极有钝化作用
,

测定时应保持电

极的灵敏
。

�
�

� 样品溶液经 固相萃取
,

除去格列奇特和其他

大分子物质
,

更有利于测定
。

�
�

� 流动相的 �� 对峰形的影响
,

用 �� 值为 � 的

流动相测定
,

结果 � �夕峰有拖尾
,

用 �� 值 � 一 � 的

流动相测定
,

结果 � � � 峰前移
,

影响分离效果
。

收稿 日期 � �� � � 一 �� 一 � �

女宝胶囊的薄层鉴别方法探讨

魏春芬
,

陈金泉
,

巴 小翠
,

王玲华�东营市药品检验所
,

山东 东营 � �� �� �

摘要 目的
�
建立女宝胶囊的 � �� 鉴别方法

,

保证其临床应 用安全有效
。

方法 � 用 � �� 法鉴别女 宝胶囊中的

红花
、

当归
、

川芍
、

白芍
、

陈皮
。

结果 � � �� 色谱 中均能明显地检 出红花
、

当归
、

川曹
、

白芍
、

陈皮
。

薄层 色谱斑

点清晰
,

专属性强
,

阴性对照无干扰
。

结论
� 该法简便可行

,

重现性好
,

为女宝胶囊质量控制提供 了方法
。

关键词 女宝胶囊 � 薄层鉴别 �定性分析
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女宝胶囊系由红花
、

当归
、

川芍
、

白芍
、

陈皮等

45 味中药组成
,

其中当归
、

红花等 24 味药加水煎

煮
、

浓缩成膏
,

其余 21 味药粉碎成细粉
,

过筛
,

与以

上浓缩膏混匀
,

干燥
,

粉碎成颗粒
,

干燥制成 的胶囊

剂
,

具有调经止血
、

温经止带
,

逐淤生新之功效
,

用于

月经不调
,

行经腰腹疼痛
,

四肢无力
,

带下
,

产后腹

痛
。

该成药载人《部颁标准》中药成方制剂第五册
,

只有性状和胶囊剂的通则检查
。

为保证本品质量
,

我们对方中的量大
、

起主要作用的红花
、

当归
、

川芍
、

白芍
、

陈皮进行 了薄层定性鉴别
,

获得 了满 意的效

果
,

为女宝胶囊标准的制定提供了依据
。

1 仪器与试剂

1
.
1 对照药材

、

对照品与试 药 红花
、

当归
、

川芍
、

白芍
、

芍药昔
、

橙皮贰均 由中国生物制 品检定所提

供
。

硅胶 G 60 型
、

硅胶 H 均为青岛海洋化工厂生

产
,

且均 为薄层层析用
。

薄层板为 自行机械涂板
,

1
05
℃活化 20 m in

,

试剂均为分析纯
。

1

.

2 样品 中国吉林今来药业有限公司提供
。

1

.

3 阴性对照液的制备 按处方比例及药味除去

被测药味
,

按成药生产工艺及供试品溶液的制备方

法制备
,

即得
。

2 定性分析

2
.
1 红花的鉴别 [

’〕 取本品胶囊 6 粒
,

加 80 % 丙

酮溶液 sm L
,

密塞
,

振摇 20 分钟
,

静置
,

过滤
,

取滤液

lm L ,

作为供试品溶液
。

另取红花对照药材 0
.
59

,

同

法制成对照药材溶液
。

照薄层色谱法 (《中国药典》

一部附录 VI B )试验
,

吸取供试品 10卜L
,

对照药材溶

液 5林L
,

阴性对照液 10林L ,

分别点于同一 以梭 甲基

纤维素钠为粘合剂的硅胶 H 薄层板上
,

以醋酸乙醋
一 甲酸 一

水
一 甲醇(7 :2 :3 : 0

.
4 ) 为展 开剂

,

展

开
,

取 出
,

晾干
。

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
。

阴性对照无干

扰
。

( 见图 l )
。

ro
m L

,

密塞
,

振摇 sm in
,

滤过
,

滤液蒸干
,

残渣加乙醇

lm L ,

使溶解
,

作为供试 品溶液
。

另取芍药昔对照

品
,

加乙醇制成每 lm L 含 lm g 的溶液
,

作为对照品

溶液
。

照薄层色谱法 (《中国药典》一部附录 VI B )

试验
,

吸取供试品 10卜L
,

对照品溶液 5林L
,

阴性对照

液 10 林L
,

分别点于同一硅胶 G 薄层板上
,

以氯仿
-

醋酸乙醋
一 甲醇

一 甲酸(40 :5 : 10 : 0
.
2) 为展开

剂
,

展开
,

取出
,

晾干
,

喷以 5% 的香草醛硫酸溶液
,

加热至斑点清晰
。

供试品色谱中
,

在与对照品色谱

相应的位置上
,

显相同的蓝紫色斑点
。

阴性对照无

干扰
。

( 见图 2)
。

OOOOO

000 ...

OOO OOO

111 2 333

图 2 芍药普的薄层色谱图
1 一 样品;2 一 芍药昔对照品溶液 ;3 一 阴性对照液

2
.
3 当 归的鉴 别[3j 取本品胶囊 10 粒

,

加 乙 醇

sm L
,

振摇 20 而
n ,

静置
,

取上清液作为供试品溶液
。

另取当归对照药材 O
,

5
9

,

同法制成对照药材溶液
。

照薄层色谱法 (《中国药典》一部附录 VI B )试验
,

吸

取供试品溶液 10 林L ,

对照药材溶液 5林L
,

阴性对照

液 10卜L
,

分别点于同一以竣甲基纤维素钠为粘和剂

的硅胶 G 薄层板上
,

以石油醚 一
醋酸乙醋(9 : l) 为

展开剂
,

展开
,

取出
,

晾干
,

置紫外光灯 (365
nm )下视

察
,

供试品色谱中在与对照药材色谱相应的位置上
,

显相同颜色的荧光斑点
。

阴性对照无干扰
。

( 见图

3 )
。

OOO OOO

111 2 333

一一 ‘.
. ~

-

...

一 ---

OOO OOO
口口 OOO

OOOOO

--- 一 睡睡

111 2 333

图 l 红花的薄层 色谱图
l 一 样品;2 一 红花对照药材溶液 ;3 一 阴性对照液

2
.
2 酒白芍的鉴别曰 取本品胶囊 10 粒

,

加乙醇

图 3 当归的薄层 色谱图
l一 样品 ;2 一 当归对照药材溶液;3

一 阴性对照液

2
.
4 川芍的鉴另

、

!
t
‘
j 取本品 10 粒

,

加乙醚 1O m L
,

加热回流 lh
,

滤过
,

滤液挥干
,

残渣加醋酸乙醋 Zm L

使溶 解
,

作为供试品 溶 液
。

另 取川 芍对照 药材

0
.
59

,

同法制成对照药材溶液
。

照薄层色谱法 (《中



国药典》一部附录 VI B) 试验
,

吸取上述两种溶液及

阴性对照液各 10林L
,

分别点于同一硅胶 G 薄层板

上
,

以正己烷
一
醋酸乙醋(9 : l) 为展开剂

,

展开
,

取

出
,

晾干
,

置紫外灯(365
nm )下视察

,

供试品色谱中
,

在与对照药材色谱相应 的位置上
,

显相同颜色的荧

光斑点
。

阴性对照无干扰
。

( 见图 4 )
。

上
,

显 相同颜色 的荧光斑点
。

阴性 对 照无 干扰
。

( 见图 5 )
。

0 0 0

一一
- -

.
肠 . ..

一一

.....

OOO OOO... ,,

111 2 333

2 3 4

图 4 川 芍的薄层色谱图
1一 样品 ;2 一 川芍对照药材溶液 ;3

一 阴性对照液

2
.
5 陈皮的鉴另

.
} [

, 」 取本品 10 粒
,

加甲醇 lom L
,

加热回流 Zo m i
n ,

滤过
,

取滤液 sm L
,

浓缩至约 lm L ,

作为供试品溶液
。

另取橙皮贰对照品
,

加 甲醇制成

饱和溶液
,

作为对照品溶液
。

照薄层色谱法 (《中国

药典》一部附录 VI B )试验
,

吸取供试品溶液及阴性

对照液各 ro 林L
,

对照品溶液 2林L
,

分别点于同一用

1% 氢氧化钠溶液制备的硅胶 G 薄层板上
,

以醋酸

乙酷
一 甲醇

一
水 (100 : 17 : 13) 为 展开剂

,

至约

3cm
,

取出
,

晾干
,

再以甲苯
一
醋酸乙醋

一 甲酸
一
水

(2 0 : 10 : 1 :l) 的上层溶液为展开剂
,

取出
,

晾干
,

喷以 10 % 三氯化铝 甲醇溶液
,

置紫外光灯 (365
nm )

下视察
,

供试品色谱中
,

在与对照品色谱相应的位置

图 5 陈皮的薄层 色谱图
l一 样品 ;2 一

橙皮贰对照品溶液
;

3 一 陈皮对照药材溶液液 ;4
一 阴性对照液

3 讨论

3
.
1 女宝胶囊质量抽查中

,

性状
、

水分
、

卫生学检验

都有不合格者
,

因没有定性定量指标
,

其中药味组成

按原标准检验更是难以控制
,

必须提高质量标准
。

3

.

2 女宝胶囊主药多以活血化淤为主
。

方中红花

为君药
,

川芍
、

当归
、

白芍
、

陈皮均具有很好的活血
、

养血
、

行气
、

化淤功效
,

是起主要作用的药味
。

本文

对以上五味主药进行了多次薄层实验
,

重现性好
,

结

果准确
,

能够较好地控制女宝胶囊质量
,

保证其临床

用药安全有效
。
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聚类分析法在龟板鉴别中的应用

胡清宇(浙江省温州市药品检验所
,

浙江 温州 325028 )

摘要 目的
:
建立一种新的龟板鉴别方法

。

方法
:以 龟板各盾片比值为量化指标

,

用聚类分析法进行聚类
。

结果 :本方法与传统的方 法完全吻合
。

无需特殊仪器
,

可排 除人为干扰
。

结论 :该方法相对结构辫析方法有

明确 的界线
,

为龟板的分类和鉴别提供 了新思路
。

关键词 聚类分析法 ;龟板;鉴别检查
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龟板为常用中药
,

在《神农本草经》中被列为上

品
,

具有滋阴潜阳
,

益肾强骨
,

养血补心 的功效[
’1 。

其 来 源 药 典 规 定 为 龟 科 动 物 乌 龟

(Ch in
e
mys

re o es ii )的背甲和腹 甲〔
’〕

。

目前
,

对其鉴

别主要 有
:
性状[

’]
、

显 微
、

理化
、

化学成分含量测

定 〔‘〕等
,

这些方法均麻烦费时
,

且对其性状的描述

比较模糊
,

没有明确的界线
,

因此对于其真伪的辨析

有时难以把握
。

本文利用龟板各盾片比值为量化指

标
,

进行聚类
,

结果令人满意
。

1 材料及仪器

1
.
1

1
。

2

材料 来源见表 1
。

仪器 游标卡尺 ;P C 机
。


