
n m 波长处测吸收度
,

代入回归方程计算含量
。

3
.

7 回收率测定
:

在空白对照滴耳剂 中
,

分别加入

一定量的黄琴昔对照品
,

按样品液制备及测定方法

进 行测 定
,

计 算并 求 出 加样 回 收 率
,

结 果 王 为

10 0
.

0%
,
R S D 为 0

.

6 5% ( n = 5 )
。

4 讨论

4
.

1 黄答有较广的抗菌谱
,

对多种细菌有抑制作

用
,

黄连
、

黄柏也都有很好的抗菌作用
,

临床用于治

疗化脓性 中耳炎 已取得较好疗效 (中药大辞典
.

下

册
.

上海科技出版社
,
1 9 8 6 : 201 7 )

。

4
.

2 应用紫外分光光度法直接测定滴耳剂中主要

成分黄菩昔含量
,

方法简便
、

准确
、

灵敏度高
。

此法可

作为本滴耳剂的质控方法
。

4
.

3 因外耳道发炎时 p H 值多为 7
.

1一 7
.

8
,

碱性环

境有利于细菌生长
,

所以外耳道用药的 p H 值最好

为弱酸性
,

故本制剂 p H 值为 5
.

0一 .6 0
。

( 1 9 9 7
一

1 2一 1 8 收稿 )

健肠泄痢康胶囊质量标准研究

广西柳州市中药厂 ( 5 4 5 0 0 7 )

中国药品生物制品检定所

李 玲

马双成

健肠泄痢康胶囊 由葛根
、

黄连等中药组成
,

用

于小儿及成人病毒性
、

细菌性腹泻
。

我们采用薄层分

析法对其中葛根进行 了定性检出
,

并用双波长薄层

扫描法对其中的小璧碱进行 了定量分析
,

可有效地

控制产品质量
。

1 仪器与试药

日本岛津 C S
一
9 0 0 0 型薄层扫描仪

,

定量毛细管

(美国 D R U M O R O L S C IE N T I F IC C ( ) )
,

硅胶 G (青

岛海洋化工厂 )
,

所用试剂均为分析纯 ;健肠泄痢康

胶 囊 (柳州市中药厂 ) ;

盐酸小璧碱
、

葛根素对照 品

(中国药品生物制品检定所 )
。

2 定性鉴别

2
.

1 供试品溶液制备
:

取本品 。
.

5 9
,

研细
,

加入乙

醇 30 m L 回流提取 30 m in
,

滤过
,

滤液蒸干
,

残渣用

.0 3 % N
a 0 H 溶液 15 m L 溶解后转入分液漏斗中

,

以稀 H CI 调 p H 值到 5~ 6 后
,

用 乙酸乙醋萃取
,

萃

取液经无水硫酸钠脱水后
,

蒸干
,

残渣用 2 m L 乙酸

乙醋溶解
,

即得
。

2
.

2 对照品溶液的制备
:

精密称取葛根素对照品
,

以无水乙醇制成约 l m g /m L 的溶液
,

即得
。

2
.

3 空白对照液制备
:

按健肠泄痢康胶囊处方
,

从

中除去葛根药材
,

模拟工艺制成空白对照 品
,

按供试

品项下方法制成空白对照液
。

2
,

4 层析及结果
:

将供试 品液 10 拌L
、

空 白对照液

10 拌L
、

对照品溶液 2 拌L 分别点于同一硅胶 G 薄层

板上
,

以氯仿
一

甲醇 ( 8 :

2) 为展开剂上行展开约 15

c m
,

取出
,

晾干
,

置入氨缸中 10 m in 后
,

于 3 6 5 n m 紫
.

4 5 8
.

外灯下观察
,

供试品与对照品在相应位置上有一蓝

色荧光斑点
,

阴性对照液无相应斑点
。

见图 1
。

3 胶囊中盐酸小粱碱的含量

测定

.3 1 实验条件

3
.

1
.

1 层析条件
:

硅胶 G
一
0

.

5环

C M C
一

N
a

薄 层 板
,

110 C活 化

0
.

s h
,

展开剂
:

笨
一

醋酸乙 酷
一

甲

醇
一

异丙醇
一

水 (6
:

3
:

1
.

5
:

1
.

5

,
0

.

3)
,

置氨蒸气饱和的层析缸

中展开
。

3
.

1
.

2 扫描条件
:

双波 长 从 -

5 5 0 n m
,
入s

= 4 2 5 n m
,

反射法锯

齿形
,
s x 一 3

。

.3 L 3 对照品溶液与供试品溶

液制备
:

精密称取盐酸小璧碱对

一

丫 飞
一 -

O O

O O

1 2 3

1
一

样品液 2
一

缺葛

根对照液 3
一

葛根

素对照液

图 1 葛根素

T L C 图

照品
,

用 1% H C I 甲醇制成 .0 4 m g / m I
J

的溶液
。

取本品适量研细
,

过 60 目筛
,

取约 .0 5 9
,

精密

称定
,

用 乙醇 50 m L 回流提取 Z h
,

提取液置水浴中

蒸干
,

残渣以 10 m L I %盐酸甲醇液溶解
。

3
.

1
.

4 薄层层析
:

取供试品液 2 拼L
,

对照 品液 2
、

4

拜L
,

点于薄层板上
,

依上述条件层析
、

扫描
。

3
.

2 线性关系
:

精密称取盐酸小梁碱对 照品
,

用

1% 盐酸甲醇液配成 。
.

s m g / m l
沙

溶液
,

点样 2
、

4
、
6

、

8
、

10 拜L
,

按 丘述层析
、

扫描
,

测定峰面积积分值
。

结果表明
,

盐酸小璧碱在 1 陀一 5 雌 之间与峰

面积呈一不通过原点的直线
,

回归方程为
:

Y ~ 1
.

1



O口4
, IQùù匕OJlq比it八j..

…
八U1JZ111八乙

X 1 0 3 X + 7
.

6 X 1 0 3 , r = 0
.

9 9 9 7
。

3
.

3 精密度考察
:

在同一块薄层板上点 5 个 2 拜L

对照 品液
,

按上述方法展开
,

扫描
,

测定斑点积分值
,

变异系数为 2
.

86 %
。

3
.

4 稳定性实验
:

取对照品 液点于薄层板上
,

层析

后
,

每隔 0
.

s h 扫描 1 次
,

取 6 h 内的测定结果
,

计算

R S D 一 1
.

97 %
,

说明层析后斑点在 6 h 内稳定
。

3
.

5 回收率实验
:

取 已测得含量的样品 0
.

25 9
,

精

密称定后
,

加入定量的盐酸小粟碱
,

依法测定
,

结果

X = 9 8
.

9 7
,

R S D = 2
.

3 1% ( n = 5工
。

3
.

6 样品测定
:

按上述方法测定 5 批样品
,

结果见

表 l
。

表 1 样品含 t 测定结果

批号 盐酸小粟碱含量 ( m g / g ) R S D ( % ) ( 二 = 3 )

八jl了乙几
一
Lóa洲0la几乙左

L

C
..

…
J

任n乙ō卜月峥连
ù一 .1山 .111一l

一 .1

9 5 0 1 24

9 5 0 30 3

9 5 0 4 24

9 5 0 4 1 5

9 4 0 32 0

4 讨论

4
.

1 在含量测定实验中要注意将薄板点好样品后

置氨饱和 20 im n 后的层析缸中展开
。

4
.

2 由于成药中所用黄连产地与采收期不同
,

故产

品中盐酸小璧碱的含量亦有差异
。

( 1 9 9 7
一

1 2一 0 8 收稿 )

天然澄清剂与乙醇沉淀对中药 口服液中

钙含量影响比较

南京军区南京总医院 ( 2 1 0 0 0 2) 谢虞升 李汉保 宋炳 生

麻杏 口服液主要由炙麻黄
、

金银花
、

杏仁
、

石膏

等多味中药组成
,

临床多用于外感发热
、

咳喘等症
,

有较好的疗效
。

原生产工艺采用水煎醇沉法工艺
,

需

耗用大量的酒精
,

操作麻烦
,

成本较高
,

现改用水煎

壳聚糖澄清法
,

取得了较好的澄清效果
。

为考查其对

有效成分有无影响
,

采用滴定法比较了两种工艺对

其中石膏的含量影响
。

1 实验用试液及样品的制备

.1 1 .0 05 m ol l/
J

乙二胺四醋酸二钠滴定液
、

氢氧

化钠试液
、

钙黄绿素指示剂
,

按药典法配制标定
。

1
.

2 壳聚糖澄清剂的配制
:

取壳聚糖 1 9
,

加 1%醋

酸液至 2 0 0 m L
。

.1 3 样品的制备

.1 .3 1 麻杏 口服液
:

按处方称取各药
,

水煎 3 次
,

煎

液合并
,

浓缩成药水比例为 1 : 1 备用
。

1
.

3
.

2 供试液
:

取麻杏 口服液 10 0 m L 各 3 份
。

第 1

份不加澄清剂 ; 第 2 份加 1 倍量乙醇沉淀
,

过滤
,

挥

去乙醇 ;第 3 份加 l %壳聚糖液
,

80 ℃加热数分钟
,

待沉淀出现后过滤
。

将上述样品置水浴上蒸干
,

各加

浓硫酸 10 m L 炭化
,

并加热至炭化完全
,

冷却后
,

再

加水适量
,

搅拌过滤
,

滤液置 100 m L 容量 瓶中定

容
,

备用
。

2 含 t 测定及结果

2
.

1 含量测定
:

取上述样品各 25 m L 3 份
,

加水 10 0

m L 与钙黄绿素指示剂少量
,

用 。
.

05 m ol / L 乙二胺

四醋酸二钠滴定
,

至溶液的黄绿色荧光消失即得
。

2
.

2 测定结果
:

见表 1
。

表 1 麻杏口服液中硫酸钙含量

试液 含量 % 万% R S D %

不加澄清剂 0
.

1 5 6 6 0
.

15 4 9 0
.

1 5 4 9 0
.

15 5 5 0
.

6 9

加 乙醇 0
.

0 3 3 6 0
.

0 3 3 6 0
.

0 3 44 0
.

0 3 3 9 1
.

2 2

加壳聚糖 0
.

1 5 3 6 0
.

1 5 3 7 0
.

1 5 3 6 0
.

15 3 6 0
.

0 4

3 讨论

3
.

1 从测定结果可看出
,

用壳聚糖澄清及未加澄清

剂的药液中的硫酸钙含量基本相同
,

而用醇沉法药

液中的硫酸钙含量明显减少
。

3
.

2 麻杏 口 服液的制备
,

就其中石膏而言
,

本身水

中溶解度不大
,

在醇中几乎不溶
,

用水煎法可溶出部

分硫酸钙
。

若用醇沉淀法
,

将大大降低溶解度
,

钙含

量也大大下降
。

因此在制备麻杏 口服液时
,

为提高其

澄明度
,

选用新型天然澄清剂壳聚糖是比较理想的
。

( 1 9 9 7
一

1 1
一

1 8 收稿 )
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