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薄层扫描法测定真心平胶囊中延胡索乙素含量

天津市药 品检验所 ( 3 。。。 7 。 ) 王 杰
索

李 建 吕 归 宝

摘 要 采 用硅胶 G 薄层层析 对含 有延 胡索
、

丹参等 7 味药材 的制剂 中延 胡索 乙素进行分离分

析
,

得到分离度高
、

背景干扰小 的薄层层析图谱
。

建立 了含量测定的方法
,

平均 回收率为 100
.

58 %
,

R S D 为 2
,

3 % ( n ~ 5 )
。

关键词 真心平 胶囊 延胡索 乙素 薄层色谱法

真心平胶囊 由延胡索
、

丹参
、

括楼等 中药

组成
。

延胡索为主药
,

其主要成分 为延胡索乙

素
,

该制 剂质量标 准研究 中选择 了延胡索乙

素为含量测定成分
。

本方法采用氨水碱化后

直接 乙醚提取
,

利用硅胶 G 薄层层析对样品

进行分离分析
,

建立了真心 平胶囊 中延胡索

乙素含量测定方法

1 实验部分

1 1 仪器 与试剂
:

岛津 C S
一

9 0 0 0 型 薄层扫

描 仪
,

定量 毛细管 ( C A M A G 公 司 ) ; 延胡索

乙 素对照 品 ( 中国药品生物制品检定所 ) ; 真

心平胶囊 由天津万通药业有 限公 司提供 ; 试

剂均为分析纯
。

1
.

2 供试液 的制备
:

取真 心平胶囊 内容物

10 9 精密称定
,

置 2 5 0 m L 棕色锥形瓶中
,

加

入浓氨水 4 0 m L
,

摇匀
,

超声提取 2 0 m in
,

精

密加人乙 醚 1 00 m L
,

精密称定重量
,

超声提

取 Z h
,

放至室 温
,

精 密称定重 量
,

用 乙 醚补

足重量
。

摇匀
,

倾 出上清液
,

精密吸取 50 m L
,

减压浓缩至干
。

用氯仿转人 s m L 容量瓶中
,

加氯仿至刻度
,

摇匀
,

作为供试品溶液
。

1
.

3 对照品溶液的制备
:

精密称取延胡索乙

素对照品
,

用抓仿溶液使成 1 m g /m L 溶液
,

作为对照品溶液
。

1
.

4 薄层层析及扫描
:

分别定量吸取供试品

溶液 1 0 拜L
,

对照品溶液 2
、

4 拼L
,

分别点于 同

一含梭甲基纤维素钠的硅胶 G 薄层板上
,

以

苯
一

丙酮 (8
:

2) 为展开剂上行展 开
,

展距 10

c m
,

取出
,

晾干
,

喷以 改 良碘化秘钾试液
,

用

冷 风吹干
,

双 波长锯 齿扫 描
,

测 定波 长 5 00
n m

,

参 比波 长 5 7 0 n m
,

狭 缝 1
.

0 m m X 1
.

0

m m
,

S x 一 3
,

灵敏度 X l
,

按外标两点法计算

得供试品液 中延胡索乙素含量
。

2 结果

2
.

] 提取方法的选择
:

据文献报道延胡索乙

素溶于 乙醚和氯仿
,

提取前先用浓氨水进行

碱化
,

使延胡索乙素游离
,

然后用乙醚提取
。

2
.

2 提取时间的考察
:

选用同一批号样品
,

分别进行 1 5
、

2
、

2
.

5
、

3 h 超声处理
,

点在同

一板上
,

测定延 胡索 乙 素的含量
,

结果见表

1
。

表 1 提取时间的考察

时间 ( h ) 1
.

5 2 2
.

5 3

含量 ( m g / g ) 0
`

2 7 0
·

2 2 0
·

2 2 0
·

15

测定数据表明
,

选定提取时间为 Z h
。

2 3 碱化方法 的选择
:

开始选用浓氨水 20

m L 碱化
,

但在实验中发现
,

加浓氨水后样品

很快成膏状
,

加人 乙醚提取时
,

膏体不能充分

梦弩ssl者辈粱金舞带鬓毅黯翠嗽聂军望续馨瑞程颤
事新药审批

、

药 品。
,

以及各级标准的起

草
,
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分散
,

膏体 内的成分不 能提取完 全
,

而加 人 值在 Z h 内基本稳定
。

扫描时间可在 Z h 内

40 m L 浓氨水后
,

样品成流体
,

经充分振摇后 进行
。

能充分将样品分散
,

乙醚能充分提取
。

因此选 2
.

8 精密度实验

定加浓氨水 4 0 o L
。

2
.

8
.

1 仪器精密度
:

对 同一斑点连续测定 5

2
.

4 扫描波长
:

经过对延胡索乙素进行全波 次
,

R S D 一 1
,

3 %
,

表明仪器精密度较高
。

长扫描
,

在 5 0 0 n m 处有最大吸收
,

参 比波长 2
,

8 2 同板精密度
:

将样品分别点于同一薄

选在 5 7 0 n m 最为合适
。

层板上进行扫描测定
,

R S D 一 2
.

2%
,

表明同

2
.

5 标准 曲线的绘制
:

本 品 1 m g /m L 的延 板精密度符合规定
。

胡索 乙素氯仿液作为对照品溶液
,

定量吸取 2
.

8
.

3 异板精密度实验
:

对 同一样品用不同

1
.

。
、

.2 0
、

.3 。
、

.4 0
、

5
.

。 拌L 分别 点于 同一硅 的 板 进 行 测 定
,

计 算 含 量
,

结 果 R S D ~

胶 G 薄 层板 上
,

展开
,

取 出
,

晾干
,

喷 以 改 良 4
.

5%
。

表明异板精密度结果符合规定
。

碘化秘钾试液
,

扫描测定
,

以浓度为横坐标
,

2
.

9 重现性实验
:

对同一批号样品分别测定

斑点面积积分值为纵坐标绘制曲线
。

延胡索 5 次
,

结果 R S D 一 3
.

9 %
。

表明该方法重现性

乙素在 1
.

0 ~ .5 0 拼g 之间呈 良好线性关系
,

较好
。

回归方程为
: Y 一 84 5 “

.

46 X 十 72 6 13
.

n
, r 2

.

10 回收率实验
:

取样 品 10 9
,

精密称定
,

一 0
.

9 9 7 5
。

精密加人 2 m L 对照品溶液 ( 1
·

0 5 m g /m L )
,

2
.

6 空白实验
:

取延胡索阴性样 品
,

提取方 按供试品溶液 的制备方法操作
,

制成供试品

法 同供试 品溶液处理
、

提取
、

扫描
,

空白样品 溶液
,

进行测定
。

同时对样品进行含量测定
,

在与对照品 R f 值相应位置上没有斑点
,

不影 计算 回收率
,

平 均为 10 0
.

6 %
,

R S D 一 2
.

3%

响含量测定
,

所 以此方法对延胡索乙 素专属 ( n 一 5)
。

性强
。

2
.

n 样品分析
:

按照制定的方法对 10 批样

2
.

7 稳定性实验
:

将显色后的薄层板进行扫 品进行测定
,

结果见表 2
。

描
,

然后在 1
、

Z h 后进行测定
,

结果积分 面积

表 2 样品测定结果

批号 9 5 0 9 00 4 9 50 7 0 0 4 9 5 0 70 0 3 9 50 70 0 2 9 5 0 7 0 0 1 9 5 0 5 0 0 1 9 5 0 3 00 1 9 50 9 0 0 1 9 5 0 9 0 0 2 9 50 9 00 3

含量 ( m g / g ) 0
.

2 2 3 0
·

0 7 2 0
.

04 5 0
.

1 4 8 0
.

1 3 3 0
.

1 1 7 0
.

1 6 6 0
.

3 3 3 0
.

3 6 5 0 3 7 6

3 讨论

3
·

1 1 0 批样品测定结果有高有低
,

这可 能

与选用的不同药材有关
。

因此
,

必须制定延胡

索药材 中延胡 索乙 素的含量测 定方法及 限

度
,

在药品生产投产前
,

应对药材进行含量测

定
,

严格控制药材的质量
。

3
.

2 加氨水碱化时应充分振摇
,

混匀
,

充分

碱化后
,

再进行提取
。
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本刊加入 C h i n a l n f o 信息服务系统

为 了实 现科技期刊编辑
、

出版发行 工作的电子化
,

推进科技信息交流的 网络化进程
,

经研究 决定
,

本 刊人

网 C ih n al nf
。 (中 国信息 )网络资 源系统 (电子期 刊 )

,

所以
,

向本刊投稿并 录用的稿件 文章
,

将 一律由编辑部统

一纳人 C hi an l fn
。
信息服务系统

,

进人因特 网提供信息服务
。

凡有不 同意将 自己稿件纳人 因特 网传送交流的

作者
,

请来函声明
。
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,
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。
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