
陈香露白路片中陈皮试和总蕙酿含量测定的研究

广西中医学院制制药厂 南宁3 2 7 0 0a )

广西中医学院

摘要 采用双波长薄层扫描法测定陈香露白路片中陈皮贰含量
;

醒含量
。

实验结果表明本法可以作为该片质控手段之一
。

关键词 陈香露白路片 薄层扫描 陈皮式 总直醒

李国权
.

甄汉深

采用分光光度法测定该片中总 蕙

陈香露白路片为中西药复方制剂
,

临床上主要用于治疗胃
、

十二指肠溃疡
、

慢性胃炎
,

地方药品标准有收载〔` ~ 4 〕。

该片由广木香
、

石葺蒲
、

陈皮
、

大黄
、

甘 草
、

氧化 镁
、

碳酸氢

钠
、

颠茄流浸膏
、

次硝酸秘等 9味组成〔 1〕
。

目前在其质量标准中 中药成分无含量测 定项 目
。

笔者用薄层扫描法与分光光度法分别测定该片中陈皮贰与总葱酿含量
,

效果满意
。

1 仪器和材料

C S一 9 0 0 0双波长飞点快速扫描仪 ( 日本 ) ; 紫外分析仪 ( 2 5 4 n m
, 3 6 5 , lm

,

日本 ) , 点

样用定容毛细管 ( U S A ) , 分光光度计 U V 一 1 60 型 ( 日本 ) ; P B Q I型薄层自动铺板器
。

陈

香露白路片为广西中医学院附属制药厂产品
。

对照品
:
由中国药品生物制品 检 定 所提供 ;

1 , 8一二经基蕙醒纯品 (上海进口分装 ) ; 硅胶G
,

青岛海洋化工厂产品
。

所用试剂均为分析纯
。

2 实验方法

陈皮贰含量测定
: a ) 层析条件

:
取 0

.

59 C M C 一N a溶于 l o o m lo
.

5% N a 0 H溶液中
,

取上

清液
,

加硅胶 G ( 3
: 1 )

,

用电动搅拌器搅匀后 自动铺板器铺板 ( 10 x 2 c0 m )
,

厚度 o
.

s r n
尸

扣n ,

室温晾干后
,

于 1 10 ℃ 活化 45 m in
,

置干燥器中备用
。

展开剂
:

醋酸乙醋
一
甲醇一水 ( 1 00

: 1 :7

1 3 )
,

展距 1 5 e m ; 显色剂 1% A IC I
:
乙醇液

。

b) 橙皮贰对照液与样品供试液制备
:

精密称取橙皮贰标准品。
.

0 0 4 1 9
,

以 。
.

1% N a O H 甲醇

液 作溶 剂
,

定 容 于 1 0 m l 容量瓶中
,

即得 0
.

引 m g/ m l甲醇液作为橙皮贰对照液
。

精密称取

陈香露白路片 20 片
,

求出平均片重
,

研成细粉
,

精密称取片粉约 4 9
,

分别置于索 氏 提 取器

中
,

加甲醇 1 00 m l
,

80 ℃水浴 回流提取至无

色
,

浓缩后定容于 25 m l量瓶中即得
,

作为陈

香露白路片供试液
。

c) 薄层定性
:

在 同 一 块薄 层 板上
,

分

别各点对照液和样品供试液一定量
,

在上述

层析条件下展开
,

展距 1沁 m
,

以 l % A I C I: 乙

醇液喷雾显色后
,

冷风吹干
,

在紫外灯下观

察
,

结果样品供试液与对照液在 相 同 位置

( 3 6 5n m ) 上均显黄绿色荧光斑点
。

见 图
。

d ) 扫描条件
: 对上述橙皮贰及供试液在相

同位置的斑点
,

在 1 00 ~ 3 7 0 n m 波长进行光谱

扫描测定
,

结果表明橙皮贰在 2 9 o n m处有最大吸收
。
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图 橙皮试薄层图谱

1
一

橙皮戒 2
一

陈香露白路样品

因此选择入
s = 2 9 o n m

,
入R = 3 6 o n m

。
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e
)线性关系考察

:
用定容毛细管精密吸取橙皮贰对照液2

、
3

、

4
、
5

、

句、 1
,

点 样
,

按上述

条件展开
,

扫描
,

测定其峰面积
,

得 回归方程
:
Y = 2 7 5

.

2 1 + 3 6 9 6
.

4 9X
, r = 0

.

9 9 9 9
。

实验结果表明橙皮贰对照品在 0
.

8 2件g一 2
.

4 6协g之间浓度与峰面积呈一条直线
。

)r 精密度试验
:

同一斑点连续重复扫描测定
,

变异系数 C V = 0
.

36 % (
n 二 5 )

。

表明仪器

重现性良好
。

同一样品在同一薄层不同位置点样测得结果
,
C V = 1

.

03 %
。

同一样品在 不 同

薄层不同位置点样测得结果
,
C V 二 1

.

77 %
。

g ) 稳定性试验
:

取对照液点样
,

展开
,

晾干
,

显色
,

吹千
,

从吹干后 15 m in 起 测定
,

每

隔 3 o m in 测定一次
, 4 h 内面积积分值基本不变

。

结果表明橙皮贰至少在 4 h 内稳定
。

h ) 样品测 定
:
吸取供试液 4 m l

,

橙皮贰对照液 3时和 4时
,

分别点于同一薄层板上
,

展开
,

晾干
,

显色
,

吹千后
,

按上述条件扫描测定供试 液和对照品
:
峰面积

,

按外 标 两 点法计算
,

表 1 陈香尽 白路片橙皮试含量测定结果

门J目州日目̀̀暇`尸al勺,曰ó匀月匕比O盆马Oō
.

…

结果见表 1
。

i ) 回收率测定
:
取已测得含量 样 品

,

加

入一定量橙皮贰对照品
,

以下操作同样品测

定
,

结果回收率为 9 6
.

7士 0
.

58 % (
n 二 4 )

。

2
.

2 总蕙酿含量测定 ( 按文献法 ) 〔“ 〕

a ) 标 准 曲 线 的绘制
:
精密吸 取 1

, 8 -二

经基蕙酿 乙醚液 ( o
.

l m g /m l ) 0
.

2
、

0
.

4
、

0
.

7
、

1
.

0
、

1
.

2
、

1
.

4m l
,

分别置 l o m l容量

瓶中
,

挥去 乙醚后
,

加 0
.

5 %醋酸镁 甲醇液

样品批号

9 11 1 1 9

9 1 1 1 1 3

9 1 1 1 2 0

9 1 1 1 2 3

9 1 1 0 2 8

平均值

x m g /片士 S (
n = 5 )

1
.

0 4 5 3土 0
。

0 1 2 0 3

1
。

0 6 5 3 士 0
。

0 1 8 8 9

1
。

0 3 9 6士 0
。

0 0 6 3 3 0

1
。

0 4 7 1 士 0
。

0 0 6 8 25

1
。

0 4 3 2 土 0
。

0 0 4 4 5 7

1
。
0 4 8 1士 0

。

0 1 0 0 1

C V %

::;:

溶解
,

并稀释至刻度
,

遥匀
,

在 4 98n m 波长处分别测定其吸收值 ( 以 0
.

5 %醋酸 镁 甲醇 液

作空白
,

以浓度
、

吸收值绘制标准曲线
,

得回归方程 Y = 0
.

0 1 9 57 + 70
.

4 1 0 7 x
, r = 0

.

9 9 9 9
。

b ) 含 量 测 定 方法
: 总蕙酿测定

:

取陈香露白路片 10 片
,

研成粉 末
,

取 g2
,

精密称定
,

加入 g1 硅藻土
,

研匀
,

全部转入具塞磨 口锥形瓶中
。

精密加入 甲 醇 25 m l
,

称 重 ( 称 准 至

0
.

0 19 )
,

室 温 放 置 1 8 h
,

并时 时振摇
,

补足损失的甲醇量
。

用千燥滤纸过滤
,

弃去初滤液

5饥 1
,

续滤液备用
。

精密吸取上述滤液 5m l
,

放入 20 m l具塞试管中
,

挥千甲醇
。

残渣加水 l m 】,

30 % 过氧化

氢 l m l
,

浓 盐酸 o
.

Zm l
,

置沸水浴中加热30 m in
,

立即用流水冷却
,

加乙醚萃取至醚层无色
,

合并醚液
,

用水洗至中性
,

将醚液挥千
。

残渣加。
.

5 %醋酸镁甲醇溶液溶解
,

并定容至 10 m l

( 必要时过滤 )
。

于 4 9 8 n m波长处测吸收值
,

根据回归方程计算含量
。

结果见 表 2
。

C ) 回收 率 测 定
:

取一定量 1 , 8一二经 基葱酿加入样品中
,

按
“ 总葱酿测定

” 项下操作
,

表 2 总慈砚含 l 浦定结果 ( n 二 5 )

样品批号 总葱酮 ( 劣隔 士 S ) C V % C V %

,山,̀, 1.1心1几」
9 1 1 1 1 9

. 1 1 1 1 3

9 1 1 1 2 3

9 1 1 1 2 0

9 1 1 0 2 8

平均值

0
.

1 6 2 士 0
。

0 0 3 8 7 3

0
。

17 1 士 0
。

0 0 3 8 7 3

0
。

1 7 0 士0
。

0 02 9 1 5

0
。

15 8 士 0
。

0 0 2 5 5 0

0
。

16 2 士 0
。

0 0 3 1 2 2

0
.

1 6 5 士0
。
0 0 56 57

游离蕙酿 ( 戈编 士 S )

0
。

1 2 5 士 0
.

0 0 2 2 3 6

0
。

1 2 4 士 0
。

0 0 1 连9 9

0
。

12 6 士0
。

0 0 1 2 2 5

0
.

1 2 0 士0
.

0 0 18 0 3

0
.

1 2 5 士0
.

0 0 0 8 6 8

0
.

1 2 4 士0
.

0 0 23 4 5

1
。

7 9

1
。

2 1

0
。

9 7 2

0
。

6 9 3

0
。

6 9 3

1
。

8 9

OJ月0
j .二,内且JnJ,J,门山̀比00甘̀马

:…
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测得量计算回收率
,

结果回收率为 96
.

29 士 1
.

42 % (
n = 4 )

。

3 讨论

3
.

1 实验结果表明使用本法测定陈香露白路片中橙皮贰含量准确
、

可靠
,

重现性好
,

方法简

便
,

灵敏
,

并可排除片中其它成分千扰
。

本实验对 4批样品进行测定
,

结果橙皮贰 的 平均含

量为 1
.

0 4 81 m g /片 , 各批号测定变异系数 C V ( 1
.

77 %
,

加样回收率平均值 为 9 6
.

71 % ( C V

= 0
.

58 % )
,

说明本法的可行性
。

笔者认为本法可 以作为陈香露白路片质控手段之一
。

3
.

2 按文献报道〔 5〕 ,

我们采用分光光度法进行 总葱配与游离蕙醒测定
。

结果总蕙醒平均值

为 0
.

16 5肠
,

各批的 C V ( 2
.

3 9 % , 游离蕙醒平均值为 0
.

12 4旦百
。 ,

各批的 e V ( 1
.

7 9 %
,

加样

回收率平均值为 9 6
.

2 9 %
,
C V = 1

.

42 %
,

说明本法的可行性
。

据报道〔 5〕 ,

由于原料中大黄游离葱醒含量相差较大
,

因此以总葱醒含量为质控指标较好
。

为了消除片中其它成分千扰
,

笔者采用除大黄模拟片空白依葱醒含量测定法进行测定
,

结

果吸收值近似为零
,

本方法可作为该片的质控指标
。

3
.

3 在薄层扫描法中
,

样品提取至提取液无色
,

残渣另加甲哼浸泡
,

浓缩点 于 薄层板上
,

按上展开
,

显色
,

与对照液比较在相同位置上无荧光点为提尽
,

实验表明 提 取 Z o h 即可
。

3
.

4 片中 尚含有广木香
、

石葛蒲等中药
,

其有效成分的含量测定尚待进一步研究
。
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治疗肝炎新药一一葫芦素及葫芦素片
葫芦素为中药甜瓜蒂 ( 别名

:

苦丁香 ) 提 取 以上
。

葫芦素片含量
:
葫芦素 0

.

l m g/ 片
。

物
,

为我单位研制的治疗慢性肝炎的有效药物
。

葫 用法与用量
: 口服

,

治肝炎
:

每日 3次
,

每次

芦素片对改善肝炎患者的症状
、

回缩肝脾
、

退黄
、

2 一 3片
;

治肝癌
:

每日 3次
,

每次 2 ~ 4片
,

极 量 6

降酶有很好的效果
,

还具的降浊
、

纠正蛋白倒置
、

片
。
3个月为一疗程

。

提高非特异性细胞免疫的功能
。

葫芦素片还可用于 欲购葫芦素粉
、

葫芦素片
、

葫芦素 B对照 品者

治疗原发性肝窟
,

对改善临床症状
、

消除肝痛
、

缩 请来电来函联系
。

小瘤体
、

延长生存期
、

恢复体力等均有满意疗效
,

生产批淮文号
:

葫芦素 ( 1 9 8 7 ) 津卫药准字第

且无一般化疗药物的毒副作用
。

661 号
;

葫芦素片 ( 1 9 8 7 ) 津卫药准字第 662 号
。

我院生产的葫芦素及葫芦素片采取科学的提取 地址
:

天津市南开区鞍山西道 308 号国家医药

有效成分的方法及制备工艺
,

确保有效成分含量
,

管理局天津药物研究院 邮政编码
: 3 0 0 1 9 3

采用先进的仪器分析方法控制质量 保 证 了 临床疗 电话
:

( 0 2 2 ) 7 3 8 1 3 2 0转 51

效
。

葫芦素含量
:

总葫芦素 80 纬以上
;

葫芦素 B 6昭 电报挂号
: 9 1 1 2 联系人

:

陈永献

·

启 事
·

本刊刊登新药与新产品介绍 ; 传递科技信 息
、

商品 信息
、

价格信息等一切与中药行业有

关的信
.

息
。

欢迎各单位来函联系
,

并附有关证明 文件 ( 鉴 定书
、

产品证书
、

单位证明等 )
。
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