
十 香 止 痛 丸 质 量 标 准 的 研 究

河北省药品检验所 (石家庄 0 50 0 1 ] )徐韧柳
’

宁 形 “

摘要 采用薄层色谱法对十香止痛丸中厚朴
、

香附
、

大黄进行定性鉴别
,

用薄层扫描法测定了大黄

酚的含量

关键词 十香止痛丸 大黄酚 T L c 薄层扫描 质量标准

十香止痛丸是由香附
、

乌药
、

厚朴
、

大黄等 18 味中药组成的大蜜丸
,

具有舒气解郁
,

散寒止

痛等功效
.

为中国药典 ( 1 9 9 5 年版 )拟收载品种
,

原质量标准中只有显微鉴别
,

为进一步控制其

内在质量
,

采用薄层色谱法对其中的香附
、

厚朴和大黄进行 了定性鉴别
,

并应用薄层扫描法测

定了大黄酚的含量
。

l 实验材料

十香止痛 丸
:

保定市中药厂提供 (批号 9 2 1 1 02
.

9 2 1 10 3
·

9 2 0 5 0 2
,

9 2 0 5 0 3
,

9 2 12 0 5 )
。

药材
:

处方中零陵香
、

排草由河北 省药品检验 所标本室提供
.

其他药材购于石家庄市乐仁

堂药店
。

均经本所中药室鉴定
。

。 一

香附酮
、

厚朴酚
、

和厚朴酚
、

大黄酚和大黄对照药材
,

均购 自中国药品生物制品检定所
。

c s
一

9 30 型薄层扫描仪
:

日本岛津
; 定量毛细管

:

美国 D r u m m o n d 公司
。

薄层板
:

硅胶 G 或硅胶 G F
: : ,

(青岛海洋化工厂 )加 。
.

5% c M c
一

N a
水溶液按 1 : 3 比例混

匀后铺板
,

阴干
,

于 1 10 C 活化 0
.

hs
.

置干燥器内备用
。

2 薄层色谱鉴别

2
.

1 香附
:

取样品 摊
,

加硅藻土 5 9
,

研匀
,

加乙醚 40 m l
,

水浴上加热 回流 30 m in
,

滤过
,

滤液挥

干
.

残渣加醋酸乙酷 l ml 使溶解
.

作为供试品溶液
。

按处方和工艺 自制香附空白样品并依上述

方法制得香附空白对照液
。

另取 。 一

香附酮对照品
,

加醋酸乙醋制成 l m g / m l 的溶液
,

作为对照

品溶液
。

吸取上述 3 种溶液各 5以 l
,

分别点于同一硅胶 G F
2 5 ,

薄层板上
,

以甲苯
一

醋酸乙酷 ( 9
:

l)

为展开剂
,

展开后晾干
,

置紫外光灯 ( 2 5 4n m )下检视
,

供试品色谱中
,

在与对照品色谱相应的位

置上显相同的深蓝色斑点
,

香附空白对照在此位置未见斑点
,

见图 】
.

A
。

2
.

2 厚朴
:

取样品 9 9
,

加硅藻土 5 9
,

研 匀
,

加氯仿 4 Om l
,

水浴上加热回流 3 Om i n
,

滤过
,

滤液用

2%氢氧化钠溶液提取 3 次
,

每次 2 0 m l
,

合并碱液
,

加盐酸调节 p H I ~ 2
,

用氯仿提取 3 次
,

每次

20 m l
,

合并氯仿液
,

水洗
,

氯仿液用无水硫酸钠脱水后
,

蒸干
,

残渣加醋酸乙酷 0
.

s m l 使溶解
,

作为供试品溶液
。

取厚朴空白样品同法制得厚朴空白对照液
。

另取厚朴酚及和厚朴酚对照品
,

一

加醋酸乙酷制成每 l m l 各含 Im g 的混合溶液
,

作为对照品溶液
。

吸取上述 3 种溶液各 5归
,

分

别点于同一硅胶 G F
2 5」

薄层板上
,

以环己烷
一

醋酸乙酷 ( 3 :

1) 为展开剂
,

展开后晾干
,

置紫外光

灯 ( 2 5 4 n m )下检视
。

供试品色谱中
,

在与对照品色谱相应的位置上
,

显相同颜色的斑点
,

厚朴空

白对照在此位置未见斑点
,

见图 l
,

B
。

2
.

3 大黄
:

取样品 69
.

剪碎
.

加乙醇 20 m l
,

水浴加热 回流 3 Om in
,

滤过
.

滤液蒸于
,

加水 20 m l 使

溶解
,

再加盐酸 Z m l
,

置沸水浴中加热 3 Om in
,

冷却
,

用乙醚 2 0m l
,

分 2 次提取
,

合并乙醚提取

液
,

挥干
.

残渣加醋酸乙酷 l m l 使溶解
,

作为供试品溶液
。

按处方及工艺制备大黄空白样品
,

并

A d d r e s s : X u R e n l l u ,
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同法制成大黄空白对照液
。

另取大黄对照药材 0
.

19按上述方法制得大黄对照药材溶液
。

吸取

上述 3种溶液各 5时
,

分别点于同一硅胶 G 薄层板上
,

以石油醚 ( 30 一 6 0 C )
一

甲酸乙酷
一

甲酸 ( 15

: 5 :

1) 的上层溶液为展开剂
,

展开后晾干
,

置 日光下检视
。

供试品色谱中在与对照药材色谱相

应的位置上
,

显相同的 5个浅黄色斑点
。

置氨气中熏后
,

斑点变为红色
,

大黄空白对照品不显斑

点
。

见图 1
,

e
。
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A
一

香附

飞
一

样品 ( 9 2 一] 0 2 批 )

2
一

空白对照

3
一

a 一

香附酮

4一样品 ( 9 2 0 5 0 3 批 )

5一样品 ( 9 2 1 2 0 5 批 )

大黄酚的含量测定

图 l + 香止痛丸 T L c 图

B 一

厚朴 c
一

大黄

1一样 品 1一样品

2
一

空 白对照 2
一

大黄

3
一

厚朴酚
、

和厚朴酚 3一空 白

4
一

样 品 4
一

样品

5一样 品 5一样品

D 一

大黄酚

1一大黄酚

2
一

样品 ( 9 2 1 10 3 批 )

3
一

样品 ( 9 2 1 2 0 5 批 )

4一样品 ( 9 2 0 5 0 2 批 )

5一空 白

.3 1 对照品溶液与供试品溶液的制备
:

取样品 69
,

剪碎
,

精密称定
,

置索氏提取器中
,

加甲醇

适量
.

加热 回流提取至溶剂无色
,

回收溶剂至干
,

加盐酸
一

水 ( 1 : 1 0 ) 2 0 m l
,

沸水浴 中加热水解

hl
,

放冷后转移至分液漏斗中
,

用乙醚 ( 30 m l x 2
,

2 0m l 只 3) 分次萃取
,

合并 乙醚液
,

挥尽乙 醚
,

残渣用醋酸 乙酷溶解
,

定容于 5 m l 量瓶中
,

作为供试品溶液
。

精密称取大黄酚对照品
,

用醋酸

乙酷溶解制成 0
.

4m g / m l 溶液
,

作为对照品溶液
。

3
.

2 扫描条件的选择
:

吸取供试品溶液与对照

品溶液分别点于同一硅胶 G 薄层板上
,

以正 己

烷
一

醋酸乙酷
一

甲酸 ( 20
: 2 :

2) 的上层液为展开

剂
,

展开 约 sc m
,

晾干后在紫外光灯 ( 3 65 m m )

下确定斑点位置
,

见图 1
.

D
。

在 3 7 0~ 7 0 0 n m l司

进行光谱扫描
,

结果表明供试 品与大黄酚对照

品峰形一致
,

均在 4 3 On m 处有最大吸收
,

见图

2
。

选择单波长反射法锯齿扫描 入5 5 4 3 0n m
,

狭缝

一 2 5 又 1
.

2 5 m m
.

线性参数 s x = 3
。

一
~

犷 ) t

*

羔
)

~

一
5 00 55 0

, |扩卜|ì;30

碱弓星一匆一

图 2 + 香止痛丸样品与大黄酚光谱图

1一大黄酚 2
一

样品

3
.

3 线性关系考察
:

用定量毛细管精密吸取大黄酚对照品溶液 (0
.

4 23 m g /m l ) l
、

2
、

3
、

4
、

5川 分

别点于同一薄层板
_

匕依上述条件展开
,

用薄层扫描仪测定
,

以积分值为纵座标
,

点样量为横座

标
,

求得回归方程 Y 一 2 2 6 4 7 + 55 66 7x
.

相关系数
: 一 0

.

9 9 9 3
。

结果表明大黄酚在 0
.

4一 2
.

1雌
·
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范围内与峰面积呈线性关系
。

3
.

4稳定性试验
:

吸取对照品溶液点于薄层板上
,

展开后进行扫描
,

每隔 h1 测定 1 次
,

结果表

明至少在 h4 内稳定
。

3
.

5 精密度试验
:

同一斑点连续重复扫描 3 次
,

测得峰面积计算 R s D 一 0
.

27 %
。

同一样品在 3

块不同薄层板上分别进行测定
,

所得含量的 R S D 一 .2 89 %
。

3
.

6 回收率试验
:

精密称取 已知含量的样品加入定量的大黄酚
,

与样品相同方法操作
,

测定
,

结果回收率为 9 9
.

7%
,

R s D = 1
.

2 9% ( n 一 4 )
。

3
.

7 样品测定
:

精密吸取供试品溶液 4时
,

大黄酚对照品溶液 1时 和 2时
,

交叉点于同一块薄层

板上
,

展开
,

晾干
,

按上述条件扫描测定供试品和对 照品的峰面积
,

按外标两点法计算
,

结果

9 2 1 1 0 3批大黄 酚含 量 为 0
.

7 7 % ( m g / g )
,

9 2 1 2 0 5 批为 1
.

5一% ( m g / g )
,

9 2 0 5 0 2 批 为 0
.

8 9 %

( m g / g )
。

4 讨论

曾以 1
,

8
一

二轻基蕙醒为对照
,

氢氧化钠和氨水组成的混合液 〔方秋晴
.

中国医院药学杂

志
,

19 5 9
,

9 ( 一1 )
: 5 5 6〕

,

或醋酸镁 甲醇溶液 〔李沙
.

中成药
,

19 9 3
,

1 5 ( 1 )
:
一〕为显色剂

,

显色后测

定样品中总葱醒的含量
,

但由于该药药味多
,

成分复杂
,

引起了吸收峰位移
,

故不能用可见分光

光度法定量
。

运用薄层扫描法
,

以 2 8 3 n m 为测定波长
,

测定样品中大黄素的含量
,

由于其他成

分干扰
,

色谱分离不佳
,

未被采用
。

大黄酚定量方法中所用展开剂不同于大黄定性鉴别
,

是为了

使大黄酚 R ,

值较好
,

斑点集中清晰
。

( 19 9 5
一

0 5
一

08 收稿 )

南 烛 子 药 材 的 补 正

浙江省云和县中医院 ( 3 2 3 6 0 0)

浙江省金华卫生学校

口

十国荣

张昌禧

南烛子始载于 《开宝本草 》
,

具有强筋益气
、

固精

驻颜
、

明目乌发
、

止泻等功效
,

且味甘美
,

江浙一带常

食之
。

历代本草书籍所载以杜鹃花科越橘属植物乌

饭树 1
7
。 。 e ` : : 。 m 石, 。 。 t e。 t。 m T h u n b

.

的果实为正品

〔李 时珍
.

本草纲 目
.

北京
:

人民卫生 出版社
,

1 9 8 9
.

2 1 0 7〕
。

《浙江省中药炮制规范 》还收载江南越

橘 (米饭花 )丁一 即 , e : 。 。 z “ ( e
.

D o n ) s l e u m e r

的果实

同等药用
。

近期发现
,

同属植物短尾越橘 (小叶乌饭

树 ) v
.

。 。 , le , 乙 D u

nn 的果实在我县是南烛子的主流

商品
,

《浙江省中药炮制规范 》描述的是该植物的果

实
。

为澄清 3 种药材
,

将各自的特征简述如下
:

l 药材来源

商品药材
,

浙江省中医院中药房及各地药店
。

原

植物
,

乌饭村
,
19 93

一

11 采于云和县局村
;
江南越橘

,

2 9 9 4
一
0 9 采于云和 县凤凰山

;
短 尾越橘

,
1 9 9 3

一
1 0 采

于云和县云章
。

以上 3种果实 (及原植物 )均经金华

卫校张昌禧鉴定
。

2 性状特征
2

.

1 短尾越橘
:

浆果圆球形
,

直径 5一 7 m m
,

表面暗

《中草药 》 19 9 5 年第 26 卷第 12 期

红褐色或深褐色
,

具细网纹
,

披白霜
,

先端有点状突

起的花柱基
,

基部有短小果柄或果柄痕
。

宿尊占果实

表面 34/ 以上
,

先端 5 浅裂
,

裂片三角形
,

未包围的

果实部分呈梅花状或五角星形
。

果肉松脆
,

淡黄色
,

种子多数
,

卵状三角形
,

黄色
。

气微
,

味微甘
。

2
.

2 乌饭树
:

浆 果扁球 形或 圆球形
,

直 径 5 ~

8
.

s m m
,

表面红紫色 至紫黑色
,

具细皱纹
.

有灰白色

柔毛
,

先端平
,

具点状凹陷的花柱基痕
,

花柱基周围

有一圈隆起
,

密生 白色 毛茸
。

宿曹包围果实 5 /’6 左

右
,

警齿 5 浅裂
,

裂片短三角形
,

果实未被包围的部

分梅花状
。

果肉松脆
,

淡黄棕色
,

种子长卵形
,

黄色
。

气微
,

味微甘
。

2
.

3 江南越橘
:

浆果类球形或 圆球形
,

直径 4一

6m m
,

表面深红色至黑褐色
,

略皱缩
,

无霜
,

无毛
,

先

端圆形
,

花柱基痕呈点状凹 陷
。

宿曹包围果实占 2/ 3

以上
,

裂片短三角形
,

裂片基部有一暗色环圈
,

未包

围的果实部分不呈梅花状或五角星形
。

果肉松脆
,

淡

黄色
,

种子三角状卵形
,

棕色
。

气微
,

味微甘
。

( 1 9 9 4
一

1 1
一

0 7 收稿 )
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