
液
,

挥干
。

残渣中加 0
.

5 %醋酸镁溶液
。

以下 测定
”

法操作
,

由测得的总蕙酿量计算回收

操作同总蕙醒的测定
,

结果见表
。

率
,

结果平均回收率为 9 6
.

3 % (n 一 5)
,

c V 一

回收率测定
:

精密称取大承气冲剂适量
,

2
.

8 %
。

加入一定量 的 1
,

8
一

二羚基蕙酿
,

按
“

总蕙醒

表 大承气冲剂慈醒类物质侧定结果

批 号 9 5 0 5 0 0 9 5 0 9 0 0

编号 C V

%
平均值 C V

% %

总葱酿%

游离葱酿 %

结合葱醒 %

0
.

0 9 3 0
.

9 2 6 0
.

9 4 4 0
.

9 5 8 0
.

94 2

0
.

6 3 8 0
.

6 3 8 0
.

6 5 2 0
.

6 9 7 0
.

6 9 7

0
.

2 6 5 0
.

2 8 8 0
.

2 9 2 0
.

2 7 1 0 24 5

0
.

9 3 4

0
.

6 6 4

0
.

2 7 2

1
.

0 4 9

0
.

9 1 9

0
.

1 30

1
.

0 3 7

0
。

9 0 4

0
。

1 3 3

1
.

1 0 2

0
.

9 70

0
。

1 3 2

1
.

0 7 6

0
。

9 4 4

0
。

1 3 2

1
.

06 6

0
。

9 3 4

0
.

1 3 2

:::

4 讨论

4
.

1 在薄层鉴别实验中
,

样品及空白对照均

采用平行试验
,

结果表明各检出成分不受大

承气冲剂中其它成分的干扰
,

专属性较强
。

4
.

2 对大黄空 白冲剂按实验法进行测定
,

空

白吸收值为 0
.

0 1 1
,

说明其它 3 味药对大黄

葱酿类物质干扰较小
。

4
.

3 大承气冲剂用于临床
,

主要作用是泻下

及调节机体微生物内环境
。

大黄中的游离葱

酿和结合葱酿都起一定作用
。

质量控制可以

总蕙酿为指标
。

如何在提高总葱酿含量的同

时
,

也提高结合蕙酿的含量
,

仍是有待解决的

问题
。

4
.

4 在 目前工艺中
,

厚朴的薄层鉴别仅鉴别

出和厚朴酚
。

厚朴酚是现工艺成分提取不完

全还是其它环节有损失
,

有待于进一步探讨
,

加以改进
。
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首乌润肠通便 口服液的研究

湖北中医学院 (武汉 4 3 0 0 6 1 )

武汉军工 医院

沈雪梅
.

史克莉 年明义

童 欢

摘 要 用絮凝沉降法代替水煎醇沉法制得 了含药量高
、

澄明度稳定且药效理想的口服液
,

并对

其蕙醒类成分做了定性与定量分析
。

关健词 何首乌 蕙酿 大黄素 口服液 絮凝沉降

首乌润肠通便 口服液是以何首乌为主的

复方中药制剂
,

通过滋阴润燥达到通便的 目

的
,

尤其适合老年人的需要
。

该方的汤剂经临

床长期使用
,

效果甚好
,

作用缓和而持久
,

因

此
,

将其改制成 口服液是很有必要的
。

1 仪器与试剂

75 1G 可见
一

紫外分光光度计
,

大黄素
、

1
,

8
一

二经基葱酿 (中国药品生物制品检定所 )
,

硅胶 G (青岛海洋化工厂 )
,

其它试剂均为分

析纯
。

. A d d r e s s :
S he n X 一e m e i

,

H u b e i C o lle g e o f T r a d itio n a l C hin e se
M

e d ie in e ,

W
u ha n
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2 口服液的制备

煎煮 2次

药材加水

—
一

, 水煎液

合并煎液

浓缩 调PH 7 一 8

一
‘
浓缩液

l : l
加人絮
凝剂

口0000

OO

.2000妙

加入蛋清 加
,

火蜂蜜
液适量

、 _ . _

适量

—
一~ 德液—

一下
-

-

-

一
卜

薰淤
煮

i黔

垂熔漏 斗抽滤

一
-

一一
一
卜 口万浸液

翅体积 为1

立即 灌装
调整体积

封 L1

(丁O间
/ 支 )

本品为棕红色澄 明液体
,

味甜微苦
,

p H

值 5
.

5
,

相对密度 1
.

05
,

每 lm l相当于原药材

2 9
。

3 口服液中大黄素的薄层鉴别
〔, 〕

标准对照液制备
:

取大黄素标准品适量
,

用甲醇溶解
,

制成标准对照液
。

供试液制备
:

取 口服液 5 m l
,

加硫酸液

(2
.

sm o l/ L )3 o m l
,

回流 3h
,

冷却后分 3 次加

入氯仿
,

用量分别为 30
、

20
、

lo m l
,

每次回流

lh
,

稍冷后分出氯仿液
。

合并氯仿提取液
,

减

压 回收氯仿
,

残渣用 10 m l 甲醇 溶解
,

过滤
,

制成供试液
。

药材对照液制备
:

取何首乌适量
,

按 口服

液制备方法和供试液提取方法
,

制成首乌药

材对照液
。

空 白对照液制备
:

将首乌一味药删除
,

其

余药材均按处方量称取
,

并按 口服液工艺制

备和供试液的提取方法提取
,

制成空白对照

液
。

薄层板
:

硅胶 G 薄层板
,

厚度为 0
.

sm m
。

展开剂
:

石油醚 (60 一 90 C )
一

正 己烷
一

醋

酸乙 醋
一

甲酸 (1
: 3 : 1

.

5 : 0
.

1) 的混 合液

1 1 2 m l加水 lm l 的上层液为展开剂
。

展开方式
:

将标准对照液
、

供试液
、

药材

对照液
、

空白对照液分别点于薄层板上
,

待甲

醇挥干
,

置 层 析槽 中饱 和 10 m in
,

再 展 开

15c m
。

供试液和标准对照液及药材对照液在

相同位置显示黄色斑点
,

R
;

值约 为 0
.

46
,

而

空白对照液无此斑点
。

结果如图所示
。

4 口服液中葱醒的含量测定
〔Z J

.

2 8 2
·

图 薄层色谱图

1一大黄素标准品

2
一

供试品

3
一

空白对照液

4 一

药材对照液

4
.

1 标准 曲线 的绘

制
:

精密称取干燥至恒

重 的 1 ,

8
一

二经基葱醒

3
.

Zm g 于 z om l 容 量

瓶 中
,

用乙醚溶解并稀

释 至刻度
。

精密 吸取

0
.

3 2 m g / m l 的 l
,

8
一

二

轻 基蕙 醒 溶 液 0. 1
、

0
.

2
、

0
.

3
、

0
.

4
、

0
.

sm l
,

分别置于 lo m l容量瓶

中
,

水浴上低温挥尽 乙

醚
,

加 5 %N a OH
一 2 %

N H
;
O H (i

: l ) (下 称

混合碱液 )至刻度
,

摇

匀
。

放 置 15 m in
,

以 混 合碱液 为 空 白
。

在

5 1 8 n m 波长处测定吸收度
,

以吸收度对浓度

绘制标准曲线
,

结果显示取量在 32 一 1 6 0拌g

范围内
,

线性关系 良好
,

经回归得到 曲线方

程
: Y = 0

.

0 1 4 6 十 2 0
.

SX
, r 一 0

.

9 9 9 8
。

4
.

2 样 品 的含 量测定
:

精密吸取 口服 液

sm l
,

置 圆 底 烧 瓶 中
,

加 2
.

sm o l/ L 硫 酸

3 0 m l
,

回流 3h
,

稍冷后加入 3 o m l氯仿
,

回流

lh
,

稍冷分离出氯仿液
,

再加氯仿 20 m l 回流

lh
.

如此每隔 1h 就换入新的氯仿 l o m l
,

直至

蕙醒提尽 (溶液无色为止)
。

合并氯仿液
,

用少

量蒸馏水洗涤氯仿液
,

将氯仿提取液移入分

液漏斗
,

用混合碱液分次提取至无色
,

合并碱

液
,

用少量氯仿洗涤
,

碱液浓缩约 10 o m l
,

置

l o o m l容量瓶中
,

加蒸馏水至刻度
,

摇匀
。

精

密吸取 sm !
,

置 100 m l容量瓶中
,

用混合碱稀

释至刻度
,

摇匀
,

在沸水浴上加热 4m in
,

室温

放器 30 m in 后
,

照分光光度法
,

以混合碱为

空白
,

在 5 1 8n m 波长处测吸收度
。

结果见表
。

表 样品中蕙醒含t 测定结果

序号 取样(m l) 吸收度(A ) 葱酿含量(m g / m l)

1 5
.

0 0

2 5
.

0 0

3 5
.

0 0

平均值

0
.

0 2 2

0
.

0 2 3

0
.

0 2 4

0
.

1 4 6

0
.

1 6 5

0
.

18 5

0
.

1 6 5

4
.

3 加样回收试验
:

精密吸取样品液 5 m l
,

精密加入 3 m l 1
.

sm g / m l l
,

8
一

二轻基芭醒 甲



醇液
,

按含量测定方法操作
。

结果平均回收率

为 9 8
.

4 %
,

C V = 0
.

0 1 9
。

4
.

4 稳定性实验
:

将供试液在室温及空气中

放置
,

每隔 Zo m in 测定其吸收度
,

结果表 明
,

在 Zh 内吸收度稳定性良好
。

5 结果与讨论

5
.

1 该 口服液经临床 1 00 多例使用观察
,

结

果表明
,

与其汤剂有相同的疗效
;
与大黄通便

口服液
、

麻仁丸相比
,

不仅疗效确切
,

且缓和

而持久
,

服用也很方便
,

深受患者 (尤其是老

年习惯性便秘患者 )的欢迎
。

另外
,

该 口服液

含糖量较低
,

仅 10 %左右
,

扩大了其适用范

围
。

5
.

2 在设计该 口服液工艺时
,

还同时采用了

水提醇沉的工艺
,

我们将二种工艺制备的 口

服液进行了定性与定量分析及澄 明度比较
,

结果表明
:

二种 口服液的薄层鉴别特征是一

致的
,

证明所含成分的各类基本上是一致的
;

但二者蕙醒的含量有较大差别
,

絮凝沉降法

制得的 口服液含葱醒量是醇沉法的 3 倍
,

且

澄明度也占明显优势
,

室温放置 10 个月
,

大

部分仍保持澄明
,

少数仅有少量细小沉淀
。

而

醇沉法制得的 口服液放置 5 个月则 出现 了大

量的絮状物
。

说明选用絮凝沉降法制备工艺

是合理的即
。

5
.

3 实验表明
,

大黄素的定性方法简便
、

斑

点清晰
、

重现性好
,

可作为该 口服液的定性指

标之一
。

本实验采用回流提取法与紫外分光

光度法测定蕙酿含量
,

方法可靠
,

回收率为

9 8
.

4 %
。
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