
薄层扫描法测定青篙素脂质体和葡聚糖

复合物中青篙素的含里

江苏省药品检验所 �南京 � �。。。� � 蔡美明
�

摘要 用薄层扫描法测定青篙素脂质体和荀聚糖复合物中青篙素的含量
,

方法简便
、

谁确灵敏
,

回收率分别为��
�

� �和��
�

��
。
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从中草药青篙�
� �� 二�� �� 。。

脾
。 �

�

中分离鉴定出一种具过氧基的倍半菇内 醋 单体青篙

素 ��� ��� � � �� �
�

,

是中药青篙抗疟的有效成分〔�〕
。

临床具有抗疟作用强
、

治疗 效果快
、

毒副作用低等特点
。

但是
,

由于它在体内排泄快
、

复发率高
,

所以采用一些新 型 的 药物载

体〔�〕�如脂质体
、

葡聚糖等 �
,

制成青篙素的新剂型
,

目的在于克服其治疗上的不足之处
,

以延长其临床使用寿命
。

有关青篙素含量的测定方法现已报道的有碘量法〔� 〕
、

紫外分光光度法〔�〕
、

高效液相 色

谱法〔�〕等等
。

本实验采用薄层色谱扫描法测定脂质体和葡聚糖复合物制剂中青篙素的 含量
。

实验结呆表明用薄层扫描法测定新剂型中青篙素的含量时
,

制剂中的药物载体 �脂质体
、

葡

聚糖 � 对含量测定没有影响
,

且方法快速简便
、

准确灵敏
。

� 仪器与试药

� � 一� �� 型 双 波长薄层扫描仪 � 日本岛津 � , 青篙素对照品�上海医科大学提供�, 脂质

体制剂
、

葡聚糖复合物制剂 � 自制 � , 玻璃板 �� � � � � � �
�

� 多 微量 注射 器 � 上海 医用激

光仪器厂产 � � 硅胶� �青岛海洋化工厂产 � , 试剂均为分析纯
。

� 实验条件

�
�

� 薄层板的制备
�

取硅胶 � 与。
�

� ��� � 一� �
溶液按 � � � � � � � �� 比例混合调研至均 匀 的

糊状
,

由涂布器制成薄层厚度 为�
�

� � � 的薄层板
,

室温晾千
,

经 � ��
�

� �� 活化后置 千 燥 器

中备用
。

�
�

� 展开剂
�

经试验选用苯
一乙酸乙醋 � � �

� � � �
。

�
�

� 显色条件
�

取对二 甲基苯甲醛 �
�

�� �
,

加��  磷酸�
�

�� � �
、

冰醋酸 � �
�

� � �
、

水�� � �溶

解混匀即得显色剂
。

均匀喷雾显色剂� � �左右
,

经 � �
�

�烘烤�� � �� 显色
。

�
�

� 仪器参数
�

经对青篙素斑点光谱扫描测定后确定
,

样品测定波长�几
。
� 为� � �� �

,

参比

波长 �元
�
� 为�。。

� �
,

线性化器 � �
二 � ,

狭缝为 �
�

�� � �
�

�� � �
。

采用反射法锯齿扫描 测定
。

� 对照品与样 品溶液的制备

�
�

� 对照品溶液的制备
�

取青篙素对照品约 �� � �
,

精密称定
,

置�� � �容量瓶中
,

加氯仿制

戊每 � � �含青篙素 �
�

� � �
,

即成对照品溶液
。

�
�

� 样品溶液� 制备
�
精密量取制剂 � �青篙素脂质体 �� �

�

� � �置 �� � �量瓶中加乙醇稀释至刻

度
,

摇匀即得样品溶液�
。

�
�

� 样品溶液 � 制备
�

精密称取制剂 � �青篙素葡聚糖复合品 � ��
�

� � �
,

加水�� �溶解
,

用

氯仿分次提取 ���
、

� �
、

� �
、

�� � � �
,

合并氯仿提取液至 �� � �容量瓶中
,

加氯仿稀释至刻

度
,

即得样品溶液 �
。

�
� � � � � � �

�
� � � � � �� �

�
�

,
� �� �, � � � � � � � �� � �� � �� �� �� � �� �� � � � � � � � � �� � �

,

� � � ��
� �
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� 标准曲线的绘制

分别精密量取对照品溶液 �
�

�
、

�
�

。
、

�
�

�
、

�
�

� 、 �
�

郎�点于同一薄层板上
,

以 展 开剂展

开
,

取出
,

晾千
,

烘烤显色后放置�� � ��
,

测定各斑点的峰面积值
。

以峰面积值
、

青篙素量

�卜� � 绘制标准曲线
,

得一条通过原点的直线
,

见表�
。

结果表明青篙素在。一 �协�范 围内与

其峰面积值呈 良好的线性关系
。

� 样品的测定 衰 � � 禽众点样� 与峰面积值的关系

分别精密吸取样品溶液�
、

样品溶 液 �

各 � �
�

�时点样
,

同时在薄板上点对照品溶液

�
�

� 、 �
�

�时 �个点
,

然后按上述标准曲线绘

制项下方法进行薄层扫描测定
,

结果如表�
,

薄层色谱图见图
。

编号
标准品点样 测得峰
量 �卜� � 面积值

回归方程
、

相关系数

�

� � � �

� � � � �

� � � �  

� �� �  

� ��  �

� � ��  !�
、
�� 一 �

。

� � �

� 二 �
。

� � � �

��工勺,占��
���

��

…
���,曰��‘�

�� !��

表� � 篱索制荆中, 篱家含盆洲定结果

二 。 编 点样量 测得青篙素 燕�� � ,

、二 � �
样品 鳖 竹兀护 仍艳� 刀尺示 制剂含量 九二

、

什朋 号 印�� 量印� �
印�� 少‘“ 口里 � � �

青篙素脂质体 � ��
�

� �
�

� � � � � � � � � � � �
�

�

制剂 � � �
。

� �
。
吕� �

�

� � � � � � � �
�

�

青篙素葡聚塘 � � �
�

� �
�

通� �
�

� � � � � � � �
�

�

复合物制剂 � � �
�

� � �’�‘ � �

�� � � � � � �
�

�

� � �
�

� �
�

�   

。

1 5 m g
/

m g o

.

9

一 x o
.
o i

.
o a o

。

1 1 m g
/

m g l

。

4

注
。
以上测定结果均为 6 次侧定的平均值

。

6 稳定性试验

取对照品溶液点样于薄层板上
,

展开
、

显色后
,

每隔一定时间测定斑点 的 峰 面 积

值
,

共考察4h
,

实验表明显色后30 m in 至4h

内测定
,

结果稳定
。

000
0

0 0 0 000

OOO OOO

111 2 3 4 5 666

图 薄层色谱图

1、 2
一

对照品R f= 0
.65 3 、

4

一

样品A 载体R f
= 0 .46

5、 6
一

样品B

了 精密度侧定

对薄层板上的同一斑点重复扫描5次
,

结果峰面值的C V 为0
.
6%

,

同一样品在5块不 同的

薄板上分别进行含量测定
,

结果含量的C V 为2
.2 %

。

8 加样回收率试验

精密取对照品适量
,

加入2种制剂的样品 ( 已测得含量 ) 中
,

按上述方法点样
、

展 开
、

裹3 加样回收率实验结果

制 剂 加人标准品量 (卜g ) 测得量 ( 卜g ) 回收率 ( % ) 平均 回收率 ( % ) C V ( % )

青篙素脂质

体制剂 ::: 98
。
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…
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订舟 气餐娜
图2 12 种药材T字毛

、

腺毛及气孔 ( A ~ M 所示如图1 )

卜 腺毛 ( 侧面观 ) 2
一

腺毛 ( 顶面观 ) 3一 T 字毛 4 一

气孔 5 一

草酸钙结晶

4
.
3 观察了甘 肃各地正品艾叶

,

发现其叶上的 白色腺毛(有 时 也呈透明腺点)或小 凹点均众

多; 而各地野艾
,

叶上 白色腺点(有时也呈透明腺点及小凹点众多至较少
,

变化明显
,

有时仅见

稀少的透明腺点
,

文 献〔5〕也有类似之说
。

同时发现这种变化不仅与产地有关
,

也与季节相关
。

4

.

4 由于篙属植物外观相似
,

加上篙属植物交替分布的现象比 较 普遍
,

因此
,

采集艾叶时

往往混入同属其它植物
,

故商品艾叶中也常有混合现象
。

艾叶药材大多在花期前采收
,

此时

基生 叶及茎下部叶枯萎
,

商品艾叶主要来自茎中
、

上部的叶片
,

本文以此为主要研究对象
。
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显色测定
,

计算其 回收率
,

结果见表3
。

9 讨论

青篙素脂贡体和葡聚糖复合物制剂为新型药物载体制剂
,

本文采用薄层扫描法测定其青

篙素含量
,

具有操作简便
、

结果准确可靠
、

重现性和 回收率好等优点
,

可作为制定新剂型质

量标准时的参考
。

测定青篙素葡聚糖复合品制剂时
,

曾对其水溶液层进行了青篙素含量测定
,

结果青篙素

含量为零
,

表 明采用氯仿分4次提取
,

能达到提取完全的结果
。
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