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薄层扫描法测定牛黄解毒片中猪去氧胆酸的含量

开封医学高等专科学校 ( 4 7 5 0 0 1) 万绍晖
.

李照涛
` ’

摘 要 用双波长薄层扫描法测定牛黄解毒片中猪去氧胆酸的含量
。

薄层色谱条件
:

硅胶 G 板
,

抓

仿
一

乙醚
一

冰醋酸 ( 2
:

2
:

l) 展开
,

10 %磷钥酸乙醉液显色
,

耘~ 7 o on m
,
入R二 4 50n m

。

关扭词 牛黄解毒片 猪去氧胆酸 薄层扫描法 含量测定

酸对照品 0
.

01 72 9 ,

用无水乙醉定容至 10m l
,

即得
。

供试品溶液
:

取 20 片牛黄解毒片 (批

号
: 9 5 0 2 0 3)

,

精密称定
。

研细
,

精密称取片粉

3
.

1 3 8 3 9
,

加氯仿 8 0m l
,

超声处理 3 o m i n
,

滤

过
,

滤渣用氯仿洗 3 次 ( 1 5m l x 3 )
,

合并滤液

及洗液
,

蒸尽氯仿
,

残渣以无水乙醉定量转移

并定容至 Zm l 容量瓶 内
,

即得
。

回收率试验

溶液
:

精密称取上述供试品溶液所 用片粉

3
.

1 3 8 3 9
,

精密加入猪去氧胆酸对照品氯仿液

( l
·

7 0m g / m l ) 0
.

s o m l
,

照供试品溶液制备自
“

加氯仿 s o m l
,,

起
,

即得
。

2
.

4 薄层层析
:

吸取对照品溶液 5川及供试

品溶液 1 0川
,

分别点于同一薄层板上
,

依上

述层析条件展开
、

显色
,

层析图谱见图
。

:
户。

:

.

二林.

牛黄解毒片用于火热内盛
,

咽喉及牙眼

肿痛
,

口舌生疮等
,

为常用药物
,

市场需要量

很大
。

至今没有可靠的含量测定方法
。

本文

以主要有效成分之一的猪去氧胆酸为指标进

行双波长薄层扫描测定
,

获得满意结果
。

1 仪器与试药

C S
一

93 0 型 双波 长薄层 扫描仪 旧 本岛

津 )
,

C Q F
一

I
一 6 超声波清洗器 (上海船舶 电子

设备研究所 )
;
硅胶 G (薄层色谱用

,

青岛海洋

化工厂 ) ; 5川与 1即 l 微量进样器 (上海 医用

激光仪器厂 )
。

猪去氧胆酸对照品 (中国药品生物制品

检 定 所 )
。

牛 黄 解毒 片 (市售 品 )
,

批 号
:

9 4 0 6 0 8
、

9 5 0 2 0 3
、

9污0 4 0 6
。

所用试剂均为分析纯
。

2 实验条件与结果

2
.

1 层析条件川
:

吸附剂
:

硅胶 G
一

水 (l
:

3)

薄层板 ( 1 5 c m x Z o e m
,

厚约 0
.

4m m )
,

2 2 0℃

活化 。
.

s h
。

展开剂
:

氯仿
一

乙醚
一

冰醋酸 (2
:
2

, 1 ) ;
展距

: 1 c7 m
。

显色剂
:

10 %磷钥酸无水

乙醇液
;显色条件

:
105 ℃烘 7m in

。

2
.

2 扫描条件
〔2 , :

扫描方式
:

双波长 反射法

锯 齿 扫 描
;
检 测 波 长

: 入s ~ 7 00 n m
,

入R ~

4 5 o n m ;
狭缝

: 1
.

2 5m m 又 1
.

2 5m m ;
线性参数

:

S x = 3
。

2
.

3 对照品溶液
、

供试品溶液与回收率试验

溶液的制备
:

对照品溶液
:

精密称取猪去氧胆

图
·

牛贾解. 片 T L C 图

1
一

猪去氧胆酸 2
一

牛黄解毒片

2
.

5 标准 曲线
:

分别 吸取对照品溶液 2
、

3
、

4
、

5
、

6
、

7川
,

点于同一薄层板上
,

以上述层析

· A d d r e s s :

W
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i
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K
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条件展开
,

扫描测定
,

得各斑点峰面积积分

值
,

结果见表 1
。

求得回归方程 Y 一 5 4 9 5 3
.

86

+ 4 7 0 6 7
.

o 1X
, r ~ 0

.

9 9 8 9 , n = 6
。

因为直线不

过原点
,

所以采用外标二点法定量
。

农 1 标准曲线积分值

对照品溶液 (讨 )

积分值 1 5 7 62 6
。

6 18 8 8 6 3
.

4 2 4 4 2 7 2
.

2 2 8 8 7 3 7
.

6 3 38 0 0 2
.

2 38 5 4 0 0
.

8

2
.

6 稳定性试验
:

对上述薄层板的同一斑点

依法每隔 o
.

hs 扫描一次
,

共测定 。~ h2
,

测

得峰面积积分值
,

计算其相对标准偏差
,

R s D

一 .0 9% (n 一 5 )
。

故猪去氧胆酸在本实验条

件下 h2 内稳定
。

2
.

7 精密度试验
:
对同一猪去氧胆酸斑点重

复扫描 5 次
,

R S D ~ 0
.

6%
。

在同一块薄层板

上点 2 个对照品溶液 (分别为 3
、

5川)及 4 个

供试品溶液 (均为 10 川 )
,

采用外标二点法依

法定量
,

计算相对标准偏差 R s D ~ 3
.

2 % (n

~ 4 )
。

2
.

8 回收率试验
:

在同一块薄层板上点 2个

对照品溶液 (分别为 3
、

5闪 )
、

2 个供试品溶液

(均为 10闪 )及 2 个回收率试验溶液 (均为

1 0川 )
,

采用外标二点法依法定量
,

结果平均

回收率为 10 3
.

4%
,

R S D 一 3
.

2% ( n ~ 5 )
。

2
.

9 样品含量测定
:

在同一块薄层板上点 2

个对照品溶液 (分别为 3
、

5川 )与 3 个供试品

溶液 (均 为 1 0川 )
,

采用 外标二点法依法定

量
。

分别测定 3 个批号的牛黄解毒片
。

结果

见表 2
。

衰 2 样品含 t 测定 (n ~ 3)

批号 每片含猪去氧胆酸 ( m g ) R S D ( % )

9 40 6 0 8

9 50 2 0 3

9 50 4 0 6

0
.

13

0
.

12

0
.

2 0

: {

3 小结与讨论

Q u a n t i t a t i v e

3
.

1 本法较简便
、

快速
,

所用色谱条件经反

复实验证明重视性好
,

检出斑点清晰圆整
,

相

互干扰少
,

专属性强
。

为控制本品质量提供了

可靠方法
。

3
.

2 层析图谱中显示的胆酸斑点也很清晰
,

且分离效果好
,

也可尝试对胆酸进行定量
。

3
.

3 显色时烘烤温度及时间对结果有影响 ;

许多药物中含有猪去氧胆酸
,

本法可推

广应用
。

同一厂家生产的不同批号产品 (批号
:

9 4 0 6 0 5
、

9 5 0 2 0 3
、

9 5 0 4 0 6 ) 中猪去氧胆酸含量

不同
,

建议制订一最低含量指标以控制产品

质量
。
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