
伐他汀的含量
,

操作方便
、

结果准确
、

重现性

好
,

可作为血脂平胶囊质量的检测控制方法
。
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薄层扫描测定母乳灵冲剂中马兜铃酸的含量

山东省中医药研究所 (济南 2 5 0 0 14) 张 贞丽
朱

李宝国 韩 莉

摘 要 采用薄层扫描法对母乳灵冲剂中马兜铃酸进行定量分析
。

结果表明
,

方法准确
,

重现性

好
,

可作为该制剂的质量控制方法之一
。

关键词 母乳灵冲剂 马兜铃酸 薄层扫描法

母乳灵冲剂为名老中医经验方
,

使用几 加 3 倍量 。
.

3 %的 C M C
一

N a
水溶液

,

搅拌均

十年
,

临床疗效确切
,

现正研制成 中药三类新 匀
,

用 自动铺板器制成 0
.

3 m m 厚度的薄层

药
。

该方由王不留行
、

关木通
、

漏芦等九味药 板
,

室温晾干后
,

于 1 05 ℃活化 。
.

s h
,

置干燥

组成
,

具有活血通乳之功效
,

用于产后缺乳或 器中保存备用
。

少乳等
。

关木通为该方的君药
,

马兜铃酸为关 展开剂
:

苯
一

甲醇
一

冰醋酸 l( 7 , 1 , 0
.

5)
,

木通的主要成分之一
。

现以马兜铃酸为指标 上行展开
,

展距 14
c m

,

自然光下检视
,

薄层图

进行了定量分析
,

方法准确可靠
,

结果满意
。

谱见图 久
。

1 仪器与试药 2
.

2 扫描 条件
:

反 射锯齿 形扫描
,

入S
一 3 18

e s
一

9 2 0 型 薄 层 扫 描 仪 ( 日本 岛津 )
, n m

,

S
x
= 3 ,

狭缝 1
.

2 m m x 1
.

2 m m
,

X ~ 1 2

P B Q
一

亚型薄层 自动铺板器 (重庆南岸新力实 m m
,

Y 一 15 m m
。

验 电器厂 )
,

定量毛细管 (进 口 )
,

马兜铃酸对 3 方法及结果

照品 (中国药品生物制品检定所 )
,

硅胶 G (青 3
.

1 对照品溶液的制备
:

精密称取马兜铃酸

岛海洋化工厂 )
,

母乳灵冲剂 ( 自制
,

所用中药 对照品
,

加 甲醇制成每 1 m L 含 1
.

o m g 的溶

材购自济南建联中药店 )
,

试剂均为分析纯
。

液
,

作为对照品溶液
。

2 实验条件 3
.

2 标准曲线的制备
:

精密吸取马兜铃酸对

2
.

1 薄层层析条件
:

薄层板制备
:

取硅胶 G
,

照品溶液 1
、

2
、

3
、

4
、

5 拜L
,

分别点于同一硅胶

` A d d
r e s s :

Z h
a n g Z h e n li

,
S h

a n d
o n g P

r o v i n e i a
l I n

s t i t u t e o
f T r a d i t io n a l C h in e s e

M
e
d i e i n e ,

J in a n

张贞丽 19 6 6 年毕业于北京 医科大学药学院
,

研究员
,

主要从事矿物药及中药新药的研究工作
。

在矿物药领域研究中已
取得三项成果

,

一项 1 9 9 2 年获山东省医学科技进步三等奖
; 一项 1 9 9 5 年获 山东省科技进步三等奖

;一项 19 96 年获山东省
科技进步二等奖

; 另外一项 1 9 9 6 年鉴定为国内领先水平
,

以上四项均为首位
。

主持中药三类新药研究 工作一项
,

止申请 I 期
临床研究

。

参加中药三举新药研究工作四项
.

均 卞持药学部分的研究工作
。
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G 薄层板上
,

以上述条件展开
、

检视
、

进行扫

描测定
。

以点样量为横坐标
,

峰面积积分值为

纵坐标
,

绘制标准曲线
,

计算得回归方程 Y 一

2 2 2 1
.

9 8X 一 2 0
.

5 7 14
,

相关系数
r = 0

.

9 9 9 8
。

3
.

3 样品溶液的制备
:

精密称取母乳灵冲剂

约 12 9
,

加无水 乙醇 1 20 m L
,

置水浴上 回流

提取至溶媒近无色
,

提取液浓缩至近干
,

残渣

加水 5 0 m I
J ,

加热使溶

解
,

移 至分液漏 斗中
,

以乙醚提取 5 次
,

每次

15 m L
,

含 并提 取 液
,

用 2写N a C 0
3

水溶液

提 取 5 次
,

每 次 1 5

m l
一 ,

合并碱液
,

加盐酸

调 p H 值至 2一 3 ,

继用

乙醚提取 5 次
,

每 次 图 1 马兜铃酸薄层鉴别

1 5 m L
,

合 并 提 取 液
, 1一马兜铃酸对照品

用 水 10 m L 洗 涤 1 2
一

空白样 品 3
一

样 品

次
,

提取液蒸干
,

残渣加 甲醇溶解并稀释至 1

m l
, ,

摇匀
,

作样品溶液
。

3
.

4 样品测定
:

吸取样品溶液 8 拜L
,

对照品

溶液 3 川
J ,

分别 点于 同一薄层板上
,

按上述

条件展开
,

检视
,

进行扫描测定
,

计算样 品中

马兜铃酸的含量
,

结果见表 1
。

表 1 样品中的马兜铃酸的含量

批批 号 含量 ( m g / g
, 二 , n 一 5 ) R S D ( % )))

999 5 0 7 0 1 0
.

0 2 62 2 0 777

999 5 0 7 0 5 0
.

0 2 5 2 1
.

9 555

999 5 0 7 0 6 0
.

0 2 7 1 2
.

6 888

3
.

5 加样回收试验
:

精密称取 已知含量的母

乳灵冲剂 6 9
,

加入马兜铃酸对照品适量
,

按

上述方
一

法测定
,

计算 回收率
。

其平均 回收率

9 8
.

5 6写
,

变异系数 R S D = 2
.

1 1 % ( n = 5 )
。

3
.

6 稳定性试验
:

吸取供试品溶液点于薄层

板上
,

按上述条件展开
、

检视
,

每隔 30 im
n 测

定一次
,

结果表明
,

在 2
.

s h 内斑点峰面积积

分值基本稳定
,

其变异系数 R s D 一 1
.

19 %
。

3
.

7 精密度测定
:

吸取样品溶液相同量
,

分

别点于 同一块薄层板上 5 个点
,

展开
,

检视
,

测定
,

计算变异系数 R S D 一 1
.

95 %
。

吸取样

品溶液相 同量
,

分别点 于 5 块薄层板上
,

展

开
,

检 视
,

测 定
,

计 算变 异 系 数 R S D 一 .2

7 7 %
。

4 小结与讨论

4
.

1 有文献报道在 p H Z一 3
,

用乙酸 乙醋提

取
,

采用薄层
一

紫外法测定关木通中马兜铃酸

的含量
,

笔者曾进行重复
,

但由于复方制剂中

成分复杂
,

干扰很大
,

未能得到满意结果
。

本

法采用极性较大的溶剂尽可能多的将马兜铃

酸从样品中提取出来
,

然后根据其性质进行

提取
,

将脂溶性
、

水溶性杂质除去
,

使马兜铃

酸斑点周围无杂质斑点干扰
,

便于进行扫描

测定
。

4
.

2 本实验方法经稳定性
、

精密度
、

加样 回

收等方法学考察并经三批样品测定
,

表明结

果准确
、

重现性好
,

故本法可作为该制剂质量

控制方法之一
。

参 考 文 献
1 国家医药管理局中草药情报中心站编

.

植物药有效成分

手册
.

北京
:

人民卫生 出版社
, 1 9 86

.

78

2 徐礼桌
,

等
.

中草药有效成分分析
.

北京
:

人 民 巨生出版

社
,

1 9 84
.

1 2 9

( 1 9 9 7
一

0 8
一

1 8 `
次稿 )

《中药材 》杂志订阅单

《中药材 》杂志是经国家科委和新闻出版署批准出版的国内外发行的国家级中药科技学术刊物
。

由国家仄

药管理局主管
,

国家医药管理局中药材信息中心站主办
。

主要报道中药材的种 (养 )技术
,

资源开发和利用
,

药材

的加工炮制与养护
、

鉴别
、

成分
、

药理
、

剂型
、

用药
、

考证
、

动态与信息等
。

为
“

中国 自然科学核心期刊
” 。

1 99 7 年起改为本刊发行部发行
,

单价
:
6 元

,

月刊
,

全年 ( 12 期 ) 订价 72 元
。

邮局或银行 直接汇款至
: 《中药

材 )}编辑部
。

地址
:

广州东山竹丝岗四马路 2 号 邮政编码
: 5 1 0 0 8 0 电话

:
( 0 20 ) 5 7 6 6 54 6 5 8 7 60 8 5 6 5 开户

银行
:

交通银行广州分行东 山支行 帐号
: 1 6 9一 0 1 4 9 0 8 7 0 0 3

。

.

7 2 6
.


