
醋酸 4
.

0 m L
,

离心
,

取上清液
,

随行空 白
,

于

54 5 n m 波长处测定吸收度
。

按回归方程计算

齐墩果酸的含量
,

结果见表 1
。

3
.

4 加样 回收试验
:

取按样品测定方法预处

理和测得已知含量的样品处理液 2 m L
,

加入

芦丁对照液一定量
、

齐墩果酸一定量
,

按样品

含量测定项下测定吸收度
。

结果黄酮加样 回

收率为 9 9
.

4 %
,

R S D = 1
.

2 3% ( n = 5 )
。

齐墩

果 酸 回收率为 97
.

1%
,

R S D 一 1
.

46 % (n -

5 )
。

3
.

5 稳定性试验
:

取结肠康颗粒剂 3 袋
,

按

样品测定项的方法制备
、

测定
。

每隔 15 m in

测定一次吸收度
,

结果总黄酮在 45 m in 内稳

定
;
齐墩果酸在 48 h 内稳定

。

4 讨论

4
.

1 复方中药的生理活性成分和作用机制

非常复杂
,

在制备工艺的研究中
,

根据中医治

病的特点
,

曾对水煎浓缩
、

醇提浓缩
、

半仿生

提取醇沉浓缩
、

半仿生提取浓缩 4 种方法进

行综合评分比较
,

结果 以半仿生提取浓缩法

最为理 想
,

能最大限度地保留各味中药的有

效成分
,

充分发挥药效
。

4
.

2 药材的来源
、

贮存条件不 同
,

质量优劣

明显
,

使汤剂的疗效有显著的差异
。

将汤剂改

成颗粒剂
,

可以按合适季节
、

药用部位进行采

集
,

药材质量得到保证
,

同时颗粒剂具有服

用
、

携带方便
,

剂量准确等优点
。
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胆安冲剂的质量控制

天津市第二中心 医院 ( 3 0 0 1 2 0) 王守愚 李连刚

胆安冲剂是我院临床上治疗胆石症
、

急慢性胆

囊炎疗效确切的中药复方制剂
,

经多年临床应用对

胆总管结石的有效率达 98 %
。

为了更好地控制本品

的质量
,

我们制订了本品的质量标准
,

除应符合中国

药典 ( 1 9 9 5年版
.

一部
,

附录 CI )颗粒剂 (冲剂 )规定

外
,

采用薄层色谱法
,

对主要药味金钱草
、

海金沙进

行薄层鉴别
,

采用 C S
一

93 0 型薄层扫描仪测定了制剂

中大黄素的含量
。

1 仪器与材料

C S
一

93 。 型薄层扫描仪旧 本岛津 )
,

大黄素对照

品 (购自天津药物研究院 )
,

高效硅胶薄层板 (烟台化

工厂制 )
,

硅胶 G (薄层层析用
,

青岛海洋化工厂制 )
,

胆安冲剂 (天津市第二中心医院制 )
,

对照药材大黄

(中国药品生物制品检定所 )
,

金钱草
、

海金沙 (天津

市药材集团公司 )
,

其它试剂为分析纯
。 `

2 薄层鉴别

2
.

1 成品供试液制备
:

取胆安冲剂 20 9
,

研细
,

加氯

仿 50 m L
,

水浴回流 l h
,

滤取氯仿液
,

回 收氯仿 至

干
,

加氯仿 1 m L 溶解
。

.

5 3 0
·

2
.

2 药材对照液制备
:

取金钱草
、

海金沙各 5 9
,

分

别加水 10 0 m L 煎煮 l h
,

滤取煎液
,

分别浓缩至 30

m L
,

用氯仿萃取 2 次
,

每次 10 m L
,

合并氯仿液
,

挥

干
,

加氯仿 1 m L 溶解
。

2
.

3 阴性对照液制备
:

取不含金钱草
、

海金沙冲剂

各 20 9
,

分别按成品供试液方法制备
。

2
.

4 薄层层析
:

取以上 5 种溶液各 2 拜L
,

点于同一

硅胶 G 薄层板上 (厚 0
.

5 m m
、
1 0 c m 义 l o e m )

,

以苯
-

氯仿
一

丙酮
一

甲酸 (3 。 :

18
:

12
: 1

.

5) 展开
、

展距 8

c m
,

3 6 5 n m 紫外线灯下检视
,

结果见图 1
。

3 大黄素的含里测定

3
.

1 回归方程的建立
:

精密称取大黄素 9
.

60 m g
,

以 甲醇定容于 10 m L 量瓶中
,

使之成 o
.

96 m g /m L

标准液
,

分别取 0
.

5
、
一

、
1

.

5
、

2
、
2

.

5
、
3

、
3

.

5
、
4

、
4

·

5
、
5

·

o

拜L 点于同一块高效硅胶薄层板上 ( 20
。 m x 7 。 m )

,

以石油醚 ( 60 ℃ ~ 90 ℃ )
一

甲酸乙醋
`

甲酸 ( 1 5 : 5 :

1) 倾斜上行展开
,

用 C S
一

93 0 型薄层扫描仪扫描
。

扫

描条件
:

耘 = 4 3 9 n m
,
入R = 5 5 0 n m

,

散射参数 S
x 一 3

,

狭缝 1
.

Z m m x Zm m
,

灵敏度 x l
,

根据大黄 素浓度



。

履 畜 写
0 Q

口 心, 仁 ,

0 .

1
一

金钱草对照

4一无金钱草样 品

图 1

2
一

样品 3
一

海金沙对照

5一无海金沙样品

样品薄层图

与峰面积 积分 值 (表 1 )
,

计算 得 回 归方程
:

A 一

0
.

0 4 1 1+ 0
.

7 9 3 1 C
, r = o

,

9 9 7
。

说明大黄素浓度在

4
.

8 拌g 以下时与其峰面积值呈较好的线性关系
。

3
.

2 大黄素的含量测定
:

样品适当研细
,

精密称定
,

取 5 9
,

加甲醇适量
,

加热回流提取至溶剂无色
,

回收

溶剂至干
,

加水 20 m L
、

盐酸 Z m L
,

沸水浴中加热 1

h
,

立即冷却
,

用 乙醚萃取 3 次 ( 3 0
、
2 0

、

2 0 m l
子

)
,

合并

乙醚液
,

挥尽乙醚
,

用甲醇溶解
,

定容于 5 m l 容量

瓶中
,

在高效硅胶薄层板上点样 4 拜L
、

大黄素对照

液 (0
.

96 m g / m L )2 拼L
,

展开与扫描条件 同 回归方

程
,

经测定
,

结果见表 2
。

3
.

3 回收率实验
:

在高效硅胶薄层板上点样 2 拜L
,

间隔点大黄素对照液 1 拌L
,

分别以含量测定项下展

开
、

扫描
,

结果平均 回收率为 96
.

7 %
,

R S D 一 1
.

3%

( n ~ 6 )
。

母O曾营
O

O

OO

O爪世O

表 1 大黄素浓度与峰面积的关系

大黄素 (尸g ) 0
.

4 8

0
.

3 9 1 4

0 9 6 1
.

4 4 1 9 2

1
.

6 0 7 5

2
.

4 0 2
.

8 8 3
.

3 6 3
.

84 4
.

8 0

峰面积 x l o 一 5 0 8 3 8 6 1
.

1 2 9 6 1
.

9 18 0 2
.

4 1 9 9 2
.

7 8 8 4 2
.

8 7 9 1

4
.

3 2

3
.

4 8 7 2 3
.

8 8 9 5

表 2 总大黄素含量测试结果

编号 1 2 3 4 5 子 R S D %

含量 ( % ) 1
.

5 0 2 1
.

3 9 4 1
.

4 3 8 1
.

5 0 1
.

4 6 3 1
.

4 5 9 3
.

1 0 5 %

4
`

小结

金钱 草 为报 春 花科 植 物过 路黄 与 sl m a c hl a

hc ir st in a 。
H

a
nc

e
的干燥全草

,

海金沙为海金沙科植

物海金沙 yL g o d i u m j
a P o n ic u m ( T h u n b ) 5 W

.

的干

燥成熟抱子
,

大黄为寥科植物掌叶大黄 R h eu 脚 P o l
-

m
a t u m L

. 、

唐古特大黄 R
.

t a n g u t ic u m M
a x im

.

或药

用大黄 R司之关刀
` i na le B all l

.

的干燥根及根茎
。

本品的

薄层鉴别及含量测定方法灵敏
,

重现性好
,

可确保本

品质量
。

( 1 9 9 7
一

1 0
一

1 0 收稿 )

利用单因素和正交试验法筛选出新药偏瘫灵颗粒剂

赋形剂种类和最佳用量

长沙九芝堂 (集团 )有限公司新产品开发中心 ( 4 1。。 0 8) 刘 向前
来

喻长远

偏瘫灵颗粒剂系治疗中风病恢复期偏瘫的新型 多
,

颗粒难以成型
,

而且粉末易吸潮
,

因此
,

选用赋形

中药制剂
,

具有滋阴熄风
、

化癖通络之功效
。

主治中 剂的种类和用量十分关键
。

我们采用单因素和正 交

风引起的 口舌歪斜
、

半身不遂
、

语言不利
、

头晕耳鸣 试验法筛选 出赋形剂的种类和最佳用量
,

得到 了较

等症
。

适用于出血性
、

缺血性中风恢复期的治疗
。

通 为理想的颗粒
。

过多次实验
,

偏瘫灵颗粒剂在制作过程中
,

粘性成分 1 处方组成

`
刘向前 男 工程师

,

1 9 9 1 年毕业于兰州大学化学系
,

获天然产物理学硕士学位
。

现任长沙九芝堂医药有限公司副总
经理

,

主管新产品开发
。

主要从事中草药成分研究及新药开发
。

完成
“
山光杜鹃化学成分研究

”
、 “

地榆原植物化学成分研究
” 、

“

湖南红豆杉化学成分研究
”

等项目
,

主持和参与了公司多个新产品 (药品
、

保健品
、

食品 )的研究开发
。

在国内外学术刊物上

发表论文二十余篇
。
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