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胃复 宁是我院研制的治疗 胃溃疡及 十二 指肠溃

疡 的药物
,

由浙 贝母
、

三七
、

没 药
、

乳香等 9 味中药组

成
,

为 了很好地 控制 该制剂 的质 量
,

保证疗 效
,

我们

对 方 中的三 七及没 药进行 了薄 层色谱鉴别
,

对浙 贝

母 中的贝母 素 甲进行 了含量测 定
,

为保证 疗效提供

依据
。

1 仪器与试药

C S
一

93 0 双波 长薄层扫描仪 ( 日本岛津公 司 )
,

薄

层 色谱板 (硅胶 G 自行机械 涂布 )
,

所 用试剂均 为分

析纯
。

三七皂昔
、

贝母素 甲对照 品 (中 国药 品生 物制品

检定所 )
,

胃复宁胶囊 (本院制剂室提供 )
。

2 实验方法 与结果

2
.

1 三七的鉴别

2
.

1
.

1 供试品液
:

取 胃复 宁胶囊 内容物 10 9
,

加 甲

醇 8 0 m L
,

水浴 回流提取 l h
,

滤过
,

滤液 回收 甲醇至

干
,

残渣加水 2 0 m I
J

溶解
,

用 乙 醚脱脂 2 次
,

每次 20

m L
,

弃去乙醚液
,

水层 用水饱和 的正丁醇提取 3 次
,

每 次 20 m L
,

用正丁醇饱和 的 40 % 氨水萃取 3 次
,

每

次 2 0 m L
,

弃 去碱液
,

正 丁醇 层 回收至千
,

残 渣加 甲

醉 1 m L 使溶解
,

作 为供试品液
。

阴性对照液
:

取缺三七 的阴性 胶囊 10 9
,

按供试

品液方法制备
。

对照品液
:

取三七皂昔对 照品
,

加 甲醇溶解制成

l m g / m L 的溶液
。

2
.

1
.

2 薄 层层 析
:

展 开 剂为 氯仿
一

甲醇
一

水 ( 65
:

35

,

10 )下层
。

取 供试品液
、

阴性对照液 4 拜L 及对照 品

3 拌L
,

分别点于 同一 硅胶 G 薄层 板 上
,

展开
,

取 出
、

晾干
,

喷以 1 0 % H
Z
S O

, 乙醇液
,

挥 干溶剂
,

于 10 5 ℃

烘 s m in
,

供试 品与对照 品在相 应位置上显相 同紫红

色斑点
,

阴性对照品无此斑点
。

2
.

2 没药 的鉴别

2
.

2
.

1 供试品液
:

取 胃复 宁胶囊 内容物 3 9
,

加 乙 醚

s m L 浸 泡 4 h
,

挥散 乙醚 至 Z m L
,

作为供试品液
。

阴性对照 品液
:

取缺没 药的 阴性胶囊 3 9
,

按供

试 品液方法制备
。

阳性对照 品液
:

取没药药材 1 9
,

加 乙 醚 3 m L
,

同供试品液方法制备
。

2
.

2
.

2 薄层 层 析
:

展 开剂 为石 油醚
一

醋 酸乙 醋 (8
.

5

:
1

.

5)
。

取供试品液
、

阴性对照液 3 拌L 与 阳性 对照

液 2 拌L 分别点 于硅 胶 G 薄层板 上
,

展开
,

取 出
、

晾

干
,

喷 以 1 %香草 醛硫酸溶液
,

供试品与 阳性对 照液

在相 应位 置上显相 同颜 色斑点
,

阴性对 照品则无 相

应斑点
。

2
.

3 贝母素 甲的含 量测 定

2
.

3
.

1 层 析及 扫描条件
:

反射 法锯齿扫描
;
双波 长

入S = 5 1 5 n m
,
入R 一 6 0 0 n m ;

光束狭缝 1
.

2 m m 火 1
.

2

m m
,

线性化参数 S x 一 3
。

吸附剂
:

硅 胶 G
,

展 开剂
:

抓 仿
一

甲醇
一

氨水 (5
:

0
.

6
: 。

.

2)
,

显色剂
:

改 良碘化秘钾
。

2
.

3
.

2 对照品液制备
:

精密称取 贝母素 甲对 照品适

量
,

加 氯仿制成 0
.

5 25 m g /m L 溶液作为对 照 品 溶

液
。

2
.

3
.

3 供试品液制备
:

精密称取 胃复宁胶囊内容物

15 9
,

置滤纸筒 内
,

加 甲醇 1 0 0 m L
,

索 氏 回流提取 4

h
,

滤纸筒 用 甲醇洗 2 次
,

每次 s m L
,

合 并至 提取 液

中
,

浓缩 至干
,

残 渣加 水 3 0 m L 使溶解
,

用 5 % H CI

调 p H Z一 3
,

用醋酸乙醋提取 2 次 ( 3 0
、

2 0 m L )
,

弃 去

醋酸乙 醋液
,

水层用浓氨水调 p H 1 0 一 1 1
,

用氯仿提

取 5 次 ( 3 0
、

2 5
、

2 5
、

2 5
、

2 5 m L )
,

合并提取液
,

回 收氯

仿至干
,

用氯仿定容至 Z m L 容量瓶中
,

作 为供试品

液
。

2
.

3
.

4 线 性关 系
:

精密 吸 取 贝母 素 甲对 照 品溶 液

2
、

4
、

6
、

8
、

10 拌L
,

分别点于 同一硅 胶 G 薄 层板上
,

按

上述条件 进行层析
、

扫描
,

测定 面积 积分值
,

以对照

品浓度为横坐标
,

面积积分值为纵坐 标
,

进行回归分

析
,

得 出 Y = 一 4 3 7 9
.

4 8 + 4 8 4 6
.

o 8 X
, r = 0

.

9 9 9 5
。

结

果表 明
,

贝母素 甲在 1
.

05 拜g ~ 5
.

25 拌g 间浓度 与峰
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.



面积线性关 系良好
。

2
.

3
.

5 精 密度与稳定性考察
:

取对照 品液点于 同一

硅 胶 G 薄层板上
,

每 点 4 拌L
,

共 6 点
,

展 开
,

测 定
,

R S D 一 3
.

9 %
。

此 后每 隔 30 m in 对 其 中一 点测 定 1

次
。

结果表 明
,

贝母素 甲含量 在 1
.

s h 内基本不变
。

2
.

3
.

6 阴性 干扰考察
:

将不含贝母素 甲的 胃复 宁胶

囊阴性样品
,

照供试 品液制备项 下操作
,

测得 贝母素

甲峰处峰面积值为零
,

证 明无干扰
。

2
,

3
.

7 回收率试验
:

取已 知含量 的胃复宁胶囊样 品

5 份
,

每份 约 1 5 9
,

分别精密称定
,

每份分别 加人 贝

母素 甲对 照 品标 准 溶 液 (含 贝母 素 甲 0
.

5 2 5 m g /

m L ) 0
.

5 m L
,

依法提取测定
,

计算 回收 率
,

结 果
二 -

9 7
.

0 4 %
,
R S D = 2

.

4 % ( n ~ 5 )
。

2
.

3
.

8 样 品含 量测 定
:

取 供试 品液 10 群L
,

对照 品

液 4 拜L 和 6 拜L
,

分别点 于同厂薄层板上
,

依法测定
。

3 批样 品测 定结果
,

贝母 素 甲分别为 。
.

0 44
、

0
.

0 4 6
、

0
.

0 4 9 m g / g
。

3 讨论

在 调 p H 值 时
,

应尽 量 准确
,

否 则容 易乳 化
;
展

开剂应充分静 止
,

且充分饱和
;
喷显色剂 时必须注意

显色剂喷涂 的均匀 度
。

( 1 9 9 7
一

1 1
一

0 4 收稿 )
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.
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