
1 mL 含 0. 52 mg 的溶液,作为对照品溶液。

3. 2　供试品溶液的制备: 取益气养血冲剂约 2. 5

g ,精密称定, 置 50 mL 具塞锥形瓶中, 加甲醇( 30,

20, 20 mL)超声( 30, 20, 15 min)提取,滤过, 合并 3

次的滤液, 回收甲醇并浓缩至干, 残渣加水 20 mL

使溶解,加氯仿提取2次,每次 15 mL,弃去氯仿液,

用水饱和的正丁醇提取 3次, 每次 20 mL, 合并正丁

醇液,用浓氨水提取2次,每次 30 mL,弃去氨液,正

丁醇蒸干, 残渣加水约 5 mL 使溶解, 放冷, 通过

D101型大孔吸附树脂柱(内径 1. 5 cm, 长 14 cm ) ,以

水 60 mL 洗脱,弃去水液, 再用 40% 乙醇 30 mL

洗脱,弃去 40% 乙醇液,继用 70% 乙醇 60 mL 洗,

收集洗脱液, 蒸干,用甲醇溶解并转移至 5 mL 量瓶

内,加甲醇至刻度,摇匀,作为供试品溶液。

3. 3　标准曲线和线性范围: 精密吸取对照品溶液

1, 2, 3, 4, 5 L , 点于同一高效硅胶 G 薄层板上, 按

上述条件展开,显色,扫描测定。以峰面积积分值为

纵坐标,以点样量为横坐标绘制标准曲线并进行回

归。结果表明,黄芪甲苷在 0. 52～2. 60 g, 之间线

性关系良好。回归方程为 Y = 6 397. 561 X +

289. 875, r= 0. 999 2。

3. 4　稳定性试验:精密吸取同一供试品溶液 4 L,

点于高效硅胶G 薄层板上,依法展开,显色,每隔 30

min 扫描测定一次,连续测定 6 次, RSD= 1. 24 %。

测定结果表明,斑点在 3 h 内稳定性良好,斑点峰面

积积分值基本不变。

3. 5　精密度试验;精密吸取上述黄芪甲苷对照品溶

液 4 L, 点于高效硅胶 G 薄层板上, 依法展开, 显

色,连续扫描测定 5次, RSD = 1. 79%。

3. 6　重现性试验:精密吸取同一供试品溶液 4 L,

点于同一高效硅胶 G 薄层板上, 共 5个点,依法展

开,显色, 扫描测定, RSD = 4. 09%。

3. 7　供试品测定:精密吸取供试品溶液 6 L 和对

照品溶液 2, 5 L ,分别交叉点于同一高效硅胶G 薄

层板上,依法展开,显色后,扫描测定。结果见表 1。
表 1　供试品中黄芪甲苷的含量测定

批号 黄芪甲苷含量( m g/ g) R SD ( % )

970613 0. 222 3. 47

970728 0. 241 2. 61

000403 0. 414 3. 70

3. 8　加样回收试验:取 5份供试品(批号 000403) ,

每份约 2. 5 g,精密称定。每份中加入黄芪甲苷对照

品溶液( 0. 52 mg/ mL) 1 mL, 按上述方法测定。结果

平均回收率为 98. 3%, RSD= 4. 25%( n= 5)。

4　讨论

4. 1　对照品黄芪甲苷的点样量在高效硅胶 G 薄层

板上不宜过大, 小于 6 L 即可,否则有明显的拖尾

现象。

4. 2　供试品或对照品在展开,显色后, 放冷, 立即用

同一大小的玻板盖在薄层板上,四周用胶布固定, 否

则含量将明显降低。

4. 3　每次喷以 10%硫酸乙醇溶液时, 要根据薄层

板的大小,注意每次量要尽量一致并且要均匀,防止

测定结果不准确。

4. 4　3个批号的供试品含量有差异,可能是药材产

地引起的,因此,在制剂方面我们要特别注意药材产

地,以确保制剂的质量。
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丹皮酚复乳型凝胶的制备
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　　丹皮酚( paeonol 简称 pae)为常用中药牡丹皮

(毛茛科植物牡丹 Paeonia suf f ruticosa 根皮)的主

要活性成分[ 1] ,具有良好的抗菌、抗炎、抗变态及解

热、镇痛和降压等作用[ 2]。临床上用于治疗风湿痛、
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胃痛和其他疼痛、湿疹、过敏性皮炎等,具有较好疗

效。将pae制备成复乳型凝胶降低了药物的挥发性,

延长药物在皮肤上的滞留时间, 具有缓释作用, 且乳

胶成膜性好, 使用方便。

1　W/ O 型初乳的制备

处方:丹皮酚 1. 0 g　液体石蜡 3. 0 mL　司盘-

80 1. 0 mL　蒸馏水加至 8. 0 g

制备: 取液体石蜡将丹皮酚溶解, 加入司盘-80

搅拌均匀,然后加入蒸馏水以干胶法制成初乳, 为白

色乳状液。

2　W/ O/ W 型复乳的制备

处方:三乙醇胺 0. 8 mL　硬脂酸 2. 0 g　液体

石蜡 2. 0 mL　蒸馏水加至 16. 0 g

制备:将三乙醇胺溶于蒸馏水中作水相, 同时将

硬脂酸溶于液体石蜡中作油相,将两相于水浴中分

别加热至 80 ℃溶解,将油相缓缓加入水相中, 搅拌

至皂化完全,冷至室温,将制备好的初乳加入到该混

合物中,搅拌均匀,得到白色的W/ O/ W 型复乳。

3　凝胶基质的选择

选择羧甲基纤维素钠、聚乙烯醇、西黄芪胶、阿

拉伯胶、卡波姆为凝胶基质,分别用热溶法或冷溶法

制成规定浓度的凝胶基质,以涂展性、成膜性、稳定

性(离心 15 m in, 3 000 r / min)为指标,考察 8种凝

胶的性能,结果见表 1。

表 1　不同凝胶基质的性能表

处方号 凝胶基质
性　　　　能

成膜性 涂展性 稳定性

1 1. 5% CMC-Na 不成膜 易涂展 未分层

2 3. 0% CMC-Na 不成膜 易涂展 未分层

3 1. 5% PVA -124 不成膜 易涂展 未分层

4 3. 0% PVA -124 形成不均匀的弹性膜 易涂展,不紧绷 未分层

5 3. 0%卡波姆 不成膜 易涂展 未分层

6 3. 0%西黄芪胶+ 5. 0%阿拉伯胶 不成膜 不易涂展 未分层

7 3. 0% CMC-Na+ 3. 0% PV A-124 形成均匀的弹性膜且不易察觉 易涂展,不紧绷 未分层

8 5. 0% CMC-Na+ 5. 0% PV A-124 形成较厚的膜且不均匀 不易涂展,紧绷粘稠 未分层

　　由上表可见, 宜选用 3. 0%CMC-Na + 3. 0%

PVA -124混合胶浆作凝胶基质。

4　1. 0%丹皮酚复乳型凝胶的制备

4. 1　处方: 丹皮酚 1. 0 g　　液体石蜡 5. 0 mL　

　司盘-80 1. 0 mL　　三乙醇胺 0. 8 mL　　硬脂

酸 2. 0 g 聚乙烯醇-124　3. 0 g　　羧甲基纤维素

钠 3. 0 g　　蒸馏水加至 100. 0 g

4. 2　制备方法:将聚乙烯醇-124 及羧甲基纤维素

钠分别用适量蒸馏水溶胀, 于 80 ℃ 水浴加热制成

胶浆,并将二者混匀,将已制备好的丹皮酚复乳加入

到混合胶浆之中,加入适量蒸馏水研磨均匀即得乳

白色半固体状凝胶。

5　讨论

5. 1　由于丹皮酚本身具有挥发性及难溶性,不易直

接用卡波姆等基质制备成凝胶剂, 而是先将其制备

成W/ O/ W 型复乳, 然后再制备成凝胶剂, 以提高

药物的溶解性和稳定性。

5. 2　使用聚乙烯醇-124及羧甲基纤维素钠作为凝

胶基质比单独使用其中一种凝胶的成膜性、涂展性

都要好,而且二者均属于亲水性凝胶,与皮肤表面有

很好的耦合性,能形成弹性膜,局部舒适并具缓释、

增稠和稳定作用 [ 3]。

5. 3　本品外观为白色半固体物, pH6～8。

5. 4　本品质量控制及复乳中药物的释放规律有待

进一步试验。
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