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药剂与工艺
�

大孔树脂预分离一薄层光密度法测定

消炎灵软胶囊中芍药贰的含量

天津市药品检验所�� � � � ��� 寿国香
�

吕归宝

摘 要 采用大孔树脂 � � �� �� 预分离
,

结合 � �� 双波长扫描法
,

测定了消炎灵软胶囊中芍药贰的

含量
。

经对样品测定及稳定性
、

加样回收率考查
,

该方法准确
、

稳定
,

结果可靠
。

关锐词 消炎灵软胶囊 大孔树脂 芍药贰 薄层光密度法

采用大孔树脂预分离结合扫描法测定复

方中药片剂中芍药贰的含量
,

寿国香
,

等
�

中

草药
,

� � � � , � � �� � �
� � � � 已报道

。

消炎灵由赤

芍
、

金银花等多味中药组成
,

成分复杂
,

特别

是为了制成软胶囊剂
,

加入了大量分散剂聚

乙二醇
一 � ��

,

给芍药贰的分析造成一定的困

难
。

样品经甲醇提取浓缩后仍含有大量聚乙

二醇
,

至使样品用少量甲醇溶解后粘稠度极

大
,

不能精确点样
,

如果加大甲醇的用量
,

虽

可使样品溶液粘稠度降低
,

但薄层光密度法

要求被测物质在溶液中有较高的浓度
,

因此

除去样品中的大量聚乙二醇
,

是检测该制剂

中有效成分的前提条件
。

我们采用大孔树脂

预分离
,

以除去样 品中大量的聚 乙二醇和大

部分水溶性杂质和部分脂溶性杂质
,

从而使

样品液净化
。

� 实验条件及方法

�
�

� 仪器与试药
�

岛津 � � 一 � � � � 双波长飞

点扫描仪 �对照品
�

芍药贰 �中国药品生物制

品检定所 �
�
定量 毛 细管 �� � � � � � ,

硅胶

� �
� � �
�青岛海洋化工厂 �

�
大孔树脂 � �  

�。�

�天津市试剂二厂�
�
消炎灵软胶囊 �天津市中

央制药二厂� �其它试剂均为分析纯
。

�
�

� 薄层层析条件
�

薄层制备
�

硅胶 � � �
� 。

加

�
�

� 经甲基纤维素钠湿法制板
,

�� � ℃活化 �

�
,

板厚 �
�

� � �
。

开展剂
�

氯仿
一

甲醇
一

醋酸乙

酷
一

氯水 �� �
�
� �

, � � , �
·

� �
,

展距 �
·

� � �
。

�
�

� 扫描条件
�

�� 扫描波长的选择
�

将芍药

贰配成一定浓度的溶液
,

点样
,

展开
,

晾干后

用扫描仪对芍药贰斑点从 � �� 一 �� � � � 扫

描
,

得一吸收曲线
,

芍药贰的最大吸收波长为

� � � � �
,

最小吸收波长为 � � � � �
,

故选用波

长为 碗� � � � � �
, 入� � � � � � �

。

� �扫描方式
�

双波长
,

反射法
,

锯齿扫描
,

零点方式
�
�� �� �

,

� � � �
,

扫描宽度 � � � �
, △� � �

�

� �
。

稳定性
�

芍药贰经点样展开后取出晾干
,

在室温下每隔 � � 测定一次
,

在 � � 内峰面

积积分值未见明显变化
。

� �  一 �
�

�写
。

精密度
�

同一斑点按拟定的方法连续扫

描 � 次
,

测得峰面积积分值
,

计算 � � � �

�
�

�� �
�
在同一薄层板上点 � 个同样量的斑

点
,

按拟定的方法展开后
,

扫描
,

测得对照品

峰面积积分值
,

计算 � � � 一 �
�

�� �
。

�
�

� 含量测定方法

�
�

�
�

� 对照 品溶液的制备及标准曲线的绘

制
�

取 �� ℃干燥至恒重的芍药贰对照品
,

加

甲醇溶液 ��� 一 �� �� 制成 �� � � � �件� 的溶

液
,

作为对照品溶液
。

分别以 �
、

�
、

�
、

�
、

� � 拌�

点于同一薄层板上
,

展开
,

取出
,

晾千
,

扫描测

定
,

以峰面积积分值为纵座标
,

点样量为横座

标
,

求得回归方程 � � 一 � � �  
�

� � � � � � �
�

� �
,

相关系数
� � �

�

� � ��
,

结果表 明
�

芍药贰在

‘ � � � � �   � � � � � � � � � �� � �
,

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

,

� �� � ���

�

� � �
·



�
·

� 一 �� � 拌� 范围内呈线性关系
。

�
�

�
�

� 样品溶液的制备
�

取本品内容物 �
�

�

� 于 � �� � � 容量瓶中
,

精密称定
,

加水 � ��

� � 超声处理 �� � � 
,

放冷
,

加水稀释 至刻

度
,

摇匀
,

滤过
,

弃去初滤液
,

精密另取续滤液

� � � �
,

加入一预先装好的大孔树脂 � �  
� � �

小柱 �� � 一 � � � 目
,

� �
,

内径 � � �
,

用 � � �乙

醇溶液湿法装柱
,

水洗至无醇味 �顶部
,

洗脱

后再加 �� � � 水洗脱
,

水洗液弃去
。

继续加

入乙醇溶液 ��� � � � � � � � � �
� ,

收集洗脱液
,

水浴蒸干
,

残渣加甲醇溶液 ��� 一 � � �� 溶解
,

移入 � � � 容量瓶中
,

并稀释至刻 度
,

摇匀
,

作为样品溶液
。

�
�

�
�

� 测定
�

取样品溶液和对照品溶液各 �

拌�
,

分别点于 同一薄层板上
,

展开
,

取 出
,

晾

干
,

于紫外灯 � ��
� � 下定位

,

进行扫描
,

由

测定的峰面积积分值计算出软胶囊 中芍药贰

的含量
。

结果见表 �
。

表 � � 批样品含量测定数据

平平均 � � ���

批批号 每份样 品含量 � � � � �� 一 �� ���

��� 场场

��� �
�

� � �
�

� � �
�

� � �
�

� � �
�

� � �
�

� � �
�

� � �
�

� ���

��� �
�

� �  
�

� �  
�

� � �
�

� �  
�

� � �
�

� � �
�

� �  
�

� ���

��� �
�

� �  
�

� � �
�

� � �
。

� � �
�

� � �
。

� � �
�

� � �
�

� ���

�

�
�

� 回收率试验
�

本品以第 � 批样品作回

收率试验
,

� � 样品中芍药贰 的含量以 �
�

��

� � 计
。

精密称取样品 �
�

� � 于 � �� � � 容量

瓶中
,

加入芍药贰 ��
�

�� � �
,

并加水至刻度
,

摇匀
,

以下操作同样品溶液制备
。

每 �� � �

样品溶液中加人芍药贰 的量为 �� �� � �
。

测

定结果
,

回收率为 98
.
9%

,

R S D = 1

.

8 2
% (

n

~ 6 )

。

2 小结

2
.
1 软胶囊剂在制备过程中经常采用聚乙

二醇 400 作为分散剂
。

而聚乙二醇 400 既溶

于水
,

也溶于多种有机溶媒
,

采用液液萃取法

难以除去聚乙二醇 400 的干扰
。

我们采用大

孔树脂吸附剂有效地除去了大量聚乙二醇
,

保留了其中被测定的活性成分芍药贰
。

该方

法是除去软胶囊剂中大量分散剂聚乙二醇的

行之有效的方法
。

2

.

2 本 品经采用 10 %
,

2 0
%

,
3 0

%

,

5 0
%

,

9 5
%

,

浓度的乙醇梯度洗脱
,

结合薄层色谱检

测
,

发现 10 % 一30 % 乙醇洗脱液中均含有芍

药贰
,

而 50 % 以上洗脱液中未检出芍药贰
,

故用水洗脱
,

除去聚乙二醇 400 及部分水溶

性杂质后
,

直接采用 30 写的乙醇溶液
,

即可

将小柱上的芍药贰全部洗脱
。

( 1 9 9 6
一
1 1

一

1 8 收稿 )
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