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申玉 华
舟

于文静 朱秀奎 沙英威

于 鸿

摘 要 采用薄层 色谱 法对制剂 中的黄蔑
、

王不 留行
、

川芍进行 了鉴别
,

采用双波 长薄 层扫描法以

人参皂昔 � � � 为指标进行 了含量测定
。

方法 回收率为 ��
�

�� �
,
� � � 一 �

�

�� 写
,

玉仁丰乳丸 中人参

皂 昔 � � � 测定含量 为 �
�

�� � �� 一 ��
。

方法准确
,

专属性强
,

可有效地控制该制剂的质量
。

关键词 黄蔑 王 不留行 川芍 人参皂昔 � � � 薄层扫描法

玉仁丰乳丸是 由人参
、

王不 留行等数味

中药组成的复方制剂
。

具有滋肾养肝
、

调补冲

任等功效
。

为有效控制其药 品质量
,

制定了黄

茂
、

王不 留行
、

川芍的薄层鉴别 � 样品经大孔

吸附树脂柱洗脱及水饱和正丁醇萃取
,

对样

品进行 了纯化
,

薄层分离效果好
,

定量方法准

确
,

回收率为 � �
�

� � �
,

尺� � 为 �
�

� � �
。

� 材料
、

仪器与试剂

� �
一

�� � 型 双波 长薄 层 扫描 仪 �日本 岛

津 � �超声振荡器 �上海超声波仪器厂 � � 定量

毛细管 � 玉仁丰乳丸 �吉林省通化白雪山制药

厂 �
,

处方中的各味药材由吉林省通化 白雪 山

制药厂提供
,

经本所 中药室鉴 定 � 人参 皂昔

� �
,

对照品 �中国药品生物制品检定所 �
,

硅

胶 � �青岛海洋化工厂 �
,

大孔吸附树脂 � ���

�天津市制胶厂 �
,

实验中所用试剂
、

试药均为

分析纯
。

� 方法与结果

�
�

� 薄层鉴别

�
�

�
�

� 黄茂 的薄层鉴别
�

取本 品 � �
,

研细
,

加 乙醇 � � � � 超声处理 � � � ��
,

滤过
,

滤液

蒸 干
,

残渣加水 � � � � 溶解
,

用氯仿 � � � �

振摇提 取
,

氯仿液挥干
,

加 氯仿 � � � 溶解
,

作为供试 品溶液
。

另取黄蔑对照药材 � �
,

同

法制成对照药材溶液
。

吸取上述两种溶液各

� 拌� 分别点于同一硅胶 � 薄层板上
,

以环己

烷
一

醋酸乙酷
一

甲醇 ��
� �

�

� � �
�

�� 为展开剂
,

展开
,

取 出晾干
,

喷 以 �
�

� � 香 草醛 ��  硫

酸乙醇液
,

供试 品色谱 中
,

与对照药材色谱相

应的位置上
,

显相同颜的斑点
,

见图 �
一

�
。

�
�

�
�

� 王不留行的薄层鉴别
�

取本品粉末 �

�
,

加 水 �� � � 浸 泡 � � 后
,

超 声 处 理 ��

� ��
,

离心 �� � � � � � � �� �� � � ��
,

上清液移至

己处理好的 � ��
�

大孔吸附树脂柱 �内径 � � �
,

柱长 �� � �
,

湿法装柱 �
,

水洗至溶液无色
,

再

用 � � � 乙醇洗脱
,

收集 � �� � �
,

将洗脱液蒸

干
,

残渣加水饱和正丁醇 �� � � 溶解
,

加氨

试液摇洗
,

放置分层
,

取上层液蒸干
,

加甲醇

� � 工
�

使溶解
,

作 为供试品溶液 � 另取王 不 留

行 对 照 药 材 �
�

� � ,

粉碎
,

加 � � � 乙 醇 ��

� �
,

超声处理 � � � � 
,

滤过
,

滤液蒸干
,

加 甲

醇 � � � 使溶解
,

作为对照药材溶液
。

吸取上

述两种溶液各 � 拜�
,

分别点于同一硅胶 � 薄

层板上
,

以正丁醇
一

醋酸
一

水 ��
� � � � �上层溶

液为展开剂
,

展开
,

取 出
,

晾干
,

喷 以 �� �硫

酸乙 醇液
,

�� � ℃烘数分钟
,

供试品色谱中
,

在与对照药材色谱相 应的位置上
,

显相 同颜

色的斑点
,

见图 �
一

�
。

�
�

�
�

� 取本品 � � �
,

研细
,

加甲醇 � � � �
,

超

声处理 � � � ��
,

滤过
,

滤液蒸干
,

加水 � � � �
�

溶解
,

加盐酸 � � �
,

置沸水浴加热 � �
,

放冷
,

用醋酸乙醋振摇提取 � 次
,

每次 �� � �
,

合并

醋酸乙醋液
,

用少量水洗后
,

浓缩至干
,

残渣加

甲醇 � � � 使溶解
,

作为供试品溶液 � 另取川芍

对照药材 � �
,

同法制成对照药材溶液
。

吸取上

述两种溶液各 �� 拌�
,

分别点于同一硅胶 � 薄

层板上
,

使成条状
,

以正己烷
一

醋酸乙醋 ��
�

��

为展开剂
,

展开
,

取出
,

晾干
,

喷以稀碘化秘钾试

,
� � � � � � �

�
� �� � � � � � �

,

����� � � � ��� ��� � �� � ��� � � � �� � � � � � � � � � �� �
,

� � � � � � � � �

。

� �  
。



液
。

供试品色谱中
,

在与对照药材色谱相应的位 置上
,

显相同颜色的条斑点
,

见图 �
一

�
。

⋯
‘ � 心 �

� � �

二�

⋯

�

� � �

� � �

�
�

�弓

����
。

�

育毛
� � 口� �

� �

� � � � � �

口召 ,

月口七

口刀刀

� � � � �
� �

�
一

黄蔑
�
一

对照药材
�

, � , � 一样 品
� 一阴性对 照

�
一

王不 留行
�
一

阴性对照
�

,

�
, � 一样 品

� 一对照药材

图 �

�
�

� 含量测定

�
�

�
�

� 薄层条件
�

硅胶 � 薄层板 �� � � � �

� � � � �
,

以 氯仿
一

醋 酸 乙醋
一

甲醇
一

水 ���
�

��
� � � � � �

,

�� � 以下放置 � � � �的下层溶液

为展开剂
,

上行展开 � � �
,

取出
,

晾干
,

喷 以

� � �硫酸乙醇溶液
,

�� � ℃烘 � � �� � � � ��
,

至斑点呈色清晰
,

覆盖玻璃板
,

周围用胶布固

定
。

�
�

�
�

� 测定波长的选择
�

分别吸取供试品及

对 照品
,

点于 同一硅胶 � 薄层板上
,

以 上述

条件 展开后
,

用钨灯在 � ��
� � 一 � ��

� � 波

长范围内
,

对各相应的斑点进行光谱扫描
,

结

果 均在 � � � � � 波长处 有最大吸收
,

与文献

报道相符
,

故选择 入� � � � � � �
,

入� � � � � � �
。

�
�

�
�

� 标准曲线
�

精密称定人参皂昔 � �
,

对

照品
,

加 甲醇制成 �
�

� � � � � �
�

的溶液
,

分别

吸取 �
�

�
、

�
�

�
、

�
,

�
、

�
�

� 及 �
�

� 拌�
,

点于同一

薄层板 上
,

按上述实验方法展 开
,

扫描
,

线性

回 归得标准 曲线
。

回归方程
� � 一 �� �

�
 ! ∀ #

! ! ∃ �
�
% � &

,
r 一 0

.
998 5

,

线性 范 围
:0
.
8 拜g 一

4
.
0 拜g 。

2

.

2

.

4 样品测定
:
取本品细粉约 2 9

,

精密称

定
,

加 甲醇连 续回 流约 s h
,

至提取液无色
,

回 收 甲醇 并浓 缩至 干
,

残渣 加水 20 m L 溶

解
,

通过 已处理好 的 D , 。l

型大孔 吸附树脂 柱

(内径 1
.
5 em

,

长 15 em )
,

以水 及 20 % 乙 醇

洗脱
,

继用 70 % 乙醇进行 洗脱 (流速 Z m L /

m in )
,

收集此洗 脱液 10 0 m L
,

蒸 干
,

残渣 加

正丁醇 饱和的水溶解
,

用水饱和 正丁醇提 取

3 次
,

合并正丁醇液
,

用氨试液洗 2 次
,

弃 去
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C 一

)ll
芍

1一阴性 对照
2 ,

4
一

样 品
3 一对 照药材

样 品薄层图

D 一

人参
1 ,

2

,
4
一

样 品
3 一人参皂昔 R gl

5一阴性对照

氨试液
,

再以水轻轻摇洗 1 次
,

放置分层
,

将

上层 液 蒸 干
,

残 渣 加 甲醇 溶 解并 定 容 至 1

m L
,

作为供试品溶液
。

另取人参皂昔 R g
,

对

照品
,

加 甲醇制成 l m g /m L 的溶液
,

作为对

照品溶液
,

分 别吸取供试液 1 拜L
、

对照 品溶

液 1 拼L 及 2 川
J
分别交叉点于同一硅胶 G 薄

层板上
,

按 上述 实验方 法展 开 (图 1一 D )

,

扫

描
,

采用外标二点法计算含量
。

测定了 3 批玉

仁丰乳丸人参皂昔 R g
,

的含量
,

结果见表 1o

表 1 3 批样 品测定结果

批 号

961019
961028
961029

人参 皂昔 R g: 含量 (m g/g )

0 ‘

5 2 8

0

.

5 5 8

0

.

5 5 6

2

.

2

.

5 加样回收率试验
:
取已测知含量的样

品 5 份
,

加入一定量的人参皂昔 R g
l
对照品

,

按样品含量测定项下方法操作
,

测定
,

结果回

收率为 97
.
5%

,

R S D = 3

.

4 3
% (

n
= 5 )

。

2

.

2

.

6 稳定性试验
,

取供试品溶液点于硅胶

G 薄层板上
,

展开
、

取出
、

晾干
、

显色
、

扫描
,

每

隔一定时间扫描一次
,

结果表明
,

斑点面积积

分值在 30 m in 内基本稳定
。

2

.

2

.

7 同板精密度试验
:
取同一供试液在同

一薄层 板上点相 同量 的 6 个点
,

依法测定
,

R S D 为 2
.
27 %

。

2

.

2

.

8 重现性试验
:
按样品测定方法对同一

批样品进行 5 次独立测定
,

结果样 品含量平

均值为 0
.
54 8 m g /g

,

R S D 为 4
.
61 %

,

说 明重

现性 良好
。

3 讨论

3
.
1 黄蔑主要活性成分之一为黄蔑甲昔

,

曾

一

7 3 7

.



拟对其进行鉴别
,

但 由于黄蔑 甲昔在 黄茂 中

含量普遍偏低
,

且有 人参皂昔等对其严重干

扰
,

经实验确立上述黄蔑薄层鉴别方法
,

专属

性 强
,

为制剂 中存在皂昔类成分干扰 的黄蔑

鉴别提供 了一个可行的实验方法
。

3

.

2 川夸的薄层鉴别
,

方中同时含有当归和

川芍二种药材
,

当以 乙 醚回流提取制备供试

品溶液作薄层鉴别时
,

出现 了当归和川芍共

有的特征斑点
。

为了单独鉴别川芍
,

将样品经

盐 酸处理
,

再 以醋酸乙 醋将弱碱性的川芍生

物碱提 出作为供试 品溶液
,

可有效地鉴别 该

制剂中的川芍
。

3

.

3 提取人参皂昔时
,

曾将 甲醇提取液蒸干

后
,

直接以水饱和正丁醇萃取
,

乳化严重
,

不易

分层
,

改用先经 D 10
1
型大孔吸附树脂柱

、

水及

20 % 乙醇洗脱
,

可除去部分水溶性
、

极性大的

杂质
,

再用水饱和的正丁醇萃取
,

纯化效果更

好
,

且不易乳化
,

样品色谱斑点无背景吸收
。
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