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摘要 含有黄苏的中药制剂中的复杂的化学成分常会干扰其中黄琴试的含量测定
,

今综述近年来

国内外对黄岑及其制剂中黄岑贰含量测定的方法
。

黄答具有抗菌消炎
、

降压利尿
、

解热
、

镇静
、

利胆解痉等作用
。

常与其它中草药制成复

方制剂
。

黄答贰是黄答中的主要有效成分
,

测定其含量可作为黄答制剂的质量控 制 标 准 之

一
。

随着对其研究的深入
,

不断有新的测定方法出现
。

� 分光光度法

含黄琴贰的制剂经过分离或不分离
,

在分光光度计上测定黄芬贰的吸收度
,

可计算出含

量
。

并以回收率作为判断该法的精确的标准
。

�
�

� 薄层层析
—

比色法
� 将黄答制剂经过薄层层析分离

,

紫外灯下定位
,

用一定溶剂洗脱

后
,

利用其结构上的酚经基及其还原性进行显色
。

在 � �� 型分光光度计或 �� 型光电
‘

分光光度计

上测定吸收度
,

计算含量〔�〕
。

在该法中
,

薄层层析的回收率是测定含量精确的判断标准
。

邵礼铮用聚酞胺薄膜测定中药复方制剂抗毒灵注射液中黄答贰的含量
,

以��  醋酸为展

开剂
,

在紫外灯下剪下黄答贰的褐色斑点
,

用 � � �浸泡��
,

回收 � � �
,

加入�� � 乙醇
,

显

色
,

在 � �� 型分光光度计 � � �
� � 处测定吸收度

,

计算黄荃贰的含量
,

平均回收率 为� �
�

� �
,

与紫外法比较无明显差异〔�〕
。

�
�

� 薄层层析一紫外分光光度法
�
含黄答贰的样品经薄层层析分离后

,

紫外灯下定位
,

经洗

脱在 � � �� 或 � �� 型分光光度计上测定最大吸收波长处的吸收度
,

计算含量
。

绘制黄答贰的标

准曲线
,

求出回归方程
。
� � 黄岑贰薄层层析的回收率测定

�
有 �种方法

,

其一绘制 回 收 曲

线
,

其二加量回收实验
。

为减少样品测定误差
,

可将一定量黄荃贰标品加入样品中
,

和样品

一起进行处理和测定
,

以回归方程计算回收率〔幻
。
� �稳定性实验

�
样品在几

。 。 二

处测定 的 吸

收度在一定时间内不变
,

方可说明结果的可靠性
。 � �样品的测定

�

定量量取一定量的 样 品

经薄层展开后
,

于紫外灯下定位
,

取下色斑
,

用溶剂洗脱
,

测定几
。。 二

处的吸收度值
,

从经过

薄层后的标准曲线上查出相当于黄荃贰的含量
,

或用回归方程计算含量
。

在测定 样 品 含 量

前
,

首先对不同剂型的制剂进行一定的处理
,

再行测定
。

薄层层析可采用硅胶 � �
� 。‘〔�〕

、

硅胶� 〔�〕
、

聚酞胺薄膜〔
�〕

。

罗集鹏等测定鼻炎康片中黄

答贰含量时〔�〕,

用聚酸胺膜层析
,

以�� �乙酸为展开剂
,

取下斑点后
,

用含 ��硼酸的 ��  

乙醇于 �� ℃洗脱 �� � ��
,

同时作空白
,

在 � � � � � 波长处测吸收度
,

从回归方程计算出含量
,

回归��� 程� � � � � � 一 � � �
�

� � � �� 一 �� � � � � � � � � �
,

平均回收率� �
�

�� � � �
� �一 � �

。

葛建华等测定黛答化痰丸中黄答贰的含量时〔幻
,

用硅胶 � �
� � �

作固定相
,

不经活化
,

以正丁

醇一醋酸一水 ��
� �

�

� � �
�

� � 为展开剂
,

取下斑点后
,

用 甲醇一水 ��
, � �� 洗脱

,

于 � � �
�

�

� � 波长处测吸收度
,

回归方程�
� 一�

�

� �� � �
�

� � � � � 一 � ��
� �

�

� � � � �
,

回收率 �� �
�

� � �� �

� �
�

� � � � 测定时
,

吸收度值在�
�

� �内不变
。

�

� � � � � � �
�
� � � � � � � � � �

�
� � � � � � � � � � � � � � � � � � � �

,
� �� � ��

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

�
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该法测定的缺点是制剂成分复杂
,

干扰组分多时
,

能影响测定结果
。

杯以回收率受固定

相
、

洗脱剂的影响
,

选择适宜的固定相
,

洗脱剂可得到令人满意的回收率
。

�
�

� 双波长分光光度法
� 对黄荃的复方制剂可不经分离

,

直接在 � �� � 或 � � 一� �� 紫外分光

光度计及� � 一 � � � � 型双波长双光束 自记式分光光度计上“〕测定几
,
�参比波长 � 和又

�

� 恻 定

波长 �处的吸收度
,

得吸收度差值△�
,
由此计算黄等贰的含量

。

几� 为测定波长
,

是测 定 样

品中黄岑贰的最大吸收波长
,
之,
为参 比波长

,

是测定样品中干扰成分与黄芥贰等吸收处的波

长
。

干扰成分在此波长处不影响黄苏贰的吸收度
,

不同成分的样品参比波 长不同
,

需实际测

定来决定
。

在几
�
和只

�
处黄岑贰的吸收度差只与浓度成一定的函数关系

,

在一定浓度范围内为

线性关系
。

这样
,

可通过测定△�
,

由标准曲线查出或由回归方程计算出含量
。

双波长法是分光光度法中消除共存物干扰吸收的较理想的方法
,

解决了普通分光光度法

无法解决的问题
,

同时可用单波长分光光度计进行双波长测定〔� 〕
,

回收率满意
,

结果准确
,

方便易行
。

架士香等用双波长法测定双黄连注射液中黄琴贰 的含 量〔, 〕
。

平 均 回 收 率 为

� �
�

� � �
。

� 薄层扫描法

将黄岑制剂在薄层板上经层析分离
,

直接在� �一� ��
,
� �一� �� 薄层扫描仪上

,

在选定几
�

和

解范围内扫描
,

得薄层斑点的面积积分值
,

由回归方程计算出含量
,

不受其它成分干扰
,

方

法简便
,

准确
,

见表
。

苏 ��� 法

用高效液相色谱仪
,

在选定色谱柱上
,

用适宜的流动相使黄琴制剂中黄苏贰内标物和其

它成分达到良好的分离
,

经紫外检测可得峰面积
,

用 内标法或外标法由回归方程计算含量
,

裹 薄层扫描法

题 目 仪 器 展开 �� 

� �� 乙酸

薄层扫描参数

草鬓餐霎笃婴寡羲豁馨盆浇
。 。�

一

。�。型薄层扫描仪

黄岑中黄岑贰和汉黄芬贰的 岛津� �
一

�� 。型双波长
薄层扫描测定法 〔�〕 薄层扫描仪

聚阶胺薄膜一薄层扫描法快 岛津� �
一

� �  双波长薄
速侧定黄岑中黄岑贰〔� 。〕 层扫描仪

黄芬及双黄连注射剂中黄芬 岛津 � �
一

”。型双波长
贰含盆的测定〔� �〕 薄层扫描仪

醋酸乙

一甲酸
醋一甲醇
�� � � , � �

乙醇一��  醋酸

氯仿
·

乙酸乙醋
一

甲

醉
一

甲酸 ��
� � � � � � �

固定相

聚酚胺
一

�薄膜

聚酞胺
薄膜

聚酞胺
薄膜

硅胶
� � � � ‘

小柴胡口 服液黄岑贰含量测 岛津� �
一

�� �型双波长
定研究〔� �〕 薄层扫 描仪

薄层扫描法侧定防风通圣丸 岛津� �
一

� �� 型薄层
中大黄素和黄岑贰的含量 〔� �〕 扫描仪

正戊醇
一

甲醇
·

甲

酸
一

水��
�
�
�
�

,
� �

甲苯
甲酸

一

乙 酸乙配
�

� �
,
� , �

。

� �

硅胶
� � � 一 ‘

硅胶
� � �一

黔喘最粼嗡熨黔气凳豁
反射法

,

直线扫描
,

加
� � � � � 扭 , 入� �

� � � � �
,

狭缝 �� � �
�

�� �

反射法
,

锯齿扫描
,

入� � � � � � �
,

入� 二

� �� � � , � � � �

反射法
, 锯齿扫描

,

入� � � � � � �
,

入� �

��  � �
,

� � � � , 狭缝�
。

� � �
�

� � � ,

程序扫描

反射法直线扫描
,

久� � ��� � �
,
入� � � �了

� �
,

狭缝 �
� �

。

� � �
,
� � � � ,

�� � �

入� � � � � � �
,
入� � � � � � �

方法简便
,

快速
,

重现性好
,

是质量控制的可靠手段
。

测定注射液时
,

可直接进行测定
,

不经任何处理〔��
,
� �〕

。

陈定一等用 � � � � 法测定清 开

灵注射液中黄答贰的含量
,

用内标法计算含量
,

回收率��
�

�� � � � � � �
�

�� �
。

对其它含有成分较多的剂型
,

如先进行处理
,

除去部分杂质
,

可提高� � � 法 测 定 的

准确性〔� �〕
。

周原用� � � � 法测定儿童清肺 口服液中黄芬贰的含量日�〔� �〕
,

山于样品中含有大量的蜂

蜜
、

糖
,

成分复杂
,

分离困难
,

且背景吸收大
,

造成基线升高
,

用� � � 一P a
rk c一18 预柱 进

38 2



行处理
,

可除去蜂蜜
、

搪等极性大的杂质
,

再用 H P L C 测定
,

结果满意
。

平均回收率97
.6%

,

外标法计算含量
。

用该法还可进行黄等中成分的系统研究tl .
,

1 ”〕,

结果令人满意
。

4 离子对色谱法 ( PI C ) ( 或离子对高效液相色谱法 )

在高效液相色谱的流动相中
,

添加与样品离子相反电荷的反离子
,

使其与样品进行离子

结合
,

形成中性状态的离子对
,

从而改变了离子型化合物在两相中的分配系数
,

增 加 保 留

值
,

而非离子型化合物的分配系数不受影响
,

使离子型化合物得以分离
,

通过紫外检测得以

定量
。

相乐和彦等用离子对高效液相色谱法测定单方和各种复方制剂中的黄答贰的含量
,

同

时测定了黄答中的其它成分〔, 。〕
。

5 脉冲极谱法

本法是用JM J一2型多功能脉冲极谱仪
,

在一定的底液中测定生药黄琴及制剂中黄芬 贰

的含量
,

先确定黄琴贰的还原波处的电压
,

然后确定浓度与峰高的线性方程
,

由此可计算出

黄答贰的含量
。

张秀琴等用极谱法测定三黄片中的几种有效成分〔21 〕
,

在同一底液 中同时 定

量几种共存成分
,

方法灵敏
,

方便
,

快速
。

氧气对该法测定有影响
,

测定时要通氮气
,

除去氧
,

所用底液是根据制剂中成分
,

通过

实验而选择的
。

选择合适的底液可同时测定几个组分
。

6 二阶导数光谱法

用U V 一3“紫外分光光度计测定黄答贰标准品及阴性对照液的二阶导数光谱
,

从 中找

出黄芥贰有最大吸收而干扰成分的二阶导数为零时的吸收波长
,

在此波长处
,

经测定标准溶

液得二阶导数与浓度的回归方程
。

由此
,

测定待测样品中黄琴贰的含量
。

该 法能有效地消除

其它成分的千扰
,

不需预先分离
,

方法简便
,

快速
,

结果满意
。

石淑琴用该法测定双黄莲注射剂中黄琴贰的含量 〔2幻
,

回 收 率 为 99
.
51 % ( C v %

=

2 .19 )
。

了 黄等试一聚氯乙烯 ( P V C )膜电极法

以黄答贰与三辛基甲基氯化按的缔合物为活性物质
,

制成P V C 膜
,

以此为电极
,

A g
/

A g C I 作为参比电极
,

1 0
一 3

m ol /
L 黄芬贰溶液作内参溶液

,

可直接侧黄答贰的电位值
。

以标

准溶液的电位值与溶液浓度的负对数作图
,

在一定范围内为线性 相 关 ( 5
.
0 又 1 0

一 5

一 2
.0 x

1 0-
’

m ol /
L

,

斜率为52 士 lm 二 r = 0
.
9 9 9 9

)

。

由此可计算待测样品中黄琴贰的含量
。

冯今明等 用该法测定了粗黄芬贰中黄答贰的含量
,

与紫外分光光度法比较结 果 基 本一

致〔23 〕
。

用该法测定时含有经基 的物质对电极有较大的干扰
,

故不适于含有经基结构化合 物

的多妞分的测定
。
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复方丹参气雾剂

由吉林省中医中药研究院研制的复方丹参气雾剂对户性心肌缺血有立刻缓 解病 痛 的效

果
。

经临床研究对比
:
治疗组对心绞痛

、

心电图速效作用显著
,

总有效率为94
.
12 %

,

片剂组

仅8%
,

对心绞痛平均起效时间3
.
46 1士 1

.
35 2

( m i
n
)

,

片剂基本无速效作用〔7〕
。

2 有效成分含量测定方法的研究

2
.
1 张淑芳等〔

“〕采用薄层层析
、

双波长锯齿形扫描测定复方丹参片有效成分丹参酮 I
、

丹

参酮 亚人
、

隐丹参酮
、

原儿茶醛
、

丹参素在片中的含量
。

认为双波长锯齿形扫描可完 全 消 除

薄层板厚度局部不均匀引起的基线波动
,

消除了由于展开斑点形状不规则所引起的误差
。

以

石油醚
一四氢吠喃

一
甲醇 ( 50

: 5 : 2 ) 和苯
一
醋酸乙酪

一
甲酸 ( 80

:
50
: 8 ) 分别作为脂 溶性和

水溶性成分的展开剂
,

分离效果好
,

其中丹参酮 贾
人回收率为 103

.4%
,

原儿茶醛为99
.
2%

2
.
2 粟晓黎等〔

, 〕取三七和复方丹参片分别用 甲醇提取后
,

再用乙醚萃取
,

然后在大 孔 吸附

树脂上纯化
,

以三七皂贰R
l、
人参皂贰R g

,
为标准品

,

用高压液相色谱法进行 含 量 测定
,

实

验表明该法灵敏度高
,

结果准确
,

平均回收率分为99
.
65 % 和 10 1

.
48 %

,

样品上 大孔 树脂吸附

纯化后用水洗脱
,

可除去糖类杂质 , 流动相选用 58 % 甲醇
,

其它杂质对测定无干扰
。

2

.

3 吴乃峰等〔10 〕应 用反相液相色谱法测定复方丹参滴丸中水溶性成分丹参素的含量
。

样品

直接溶解
,

通过C
18
预 处理小柱后进行测定流动相采用甲醇

一
水
一
冰酷酸 ( 25

: 75 : 10 )
,

流

速
: o.sm l/m i

n ,

纸速
: o
.
25em / m in

,

检测器
: M 49 O E

,

可调波长 紫 外 18o
n m ,

0

.

1

a u
fs

。

该方法操作简便
,

灵敏度高
,

平均回收率为98
.
89 %

。

2

.

4 王淑香等〔“〕采用纸层析
、

紫外分光光度法测定丹参素的含员
。

用经典 法 测定 复 方丹

参片中所含3种中药总黄酮贰含量
,

亦可有效控制质量
。

2

.

5 冰片是治疗冠心病的有效成分之一
,

不同厂家冰片含甩相差很大
。

仇洁 等〔2〕采 用 气

相色谱法控制复方丹参胶丸中冰片含量
。

聚乙二醇20 M 为固定相
,

涂布 浓 度 为20 %
。

柱 温

200 ℃
,

检测
.
器
: F 器

:
载气

: N Z, 内标物薄荷脑; 塔板数按龙脑峰计算应不低干 2500 , 异

龙脑峰与内标峰的分离度应不大于2
。 ‘

结果冰片含量均在7
.3m g以

_
!:

。
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