
燥 ,整粒 ,包装即得。

1. 3　特点:①采用了微粉技术 ,使药物的细胞破壁 ,

从而使药物的有效成分更容易且完全溶解以及被人

体吸收 ,提高了疗效。②采用了动态温浸技术使黄芪

多糖等大分子水溶性成分充分溶出 ,由于提取温度

降低 ,淀粉、鞣质等杂质较少被溶解出来。 ③用乳糖

作赋形剂增加成品的稳定性。乳糖易溶于水 ,露置空

气中无变化 ,无吸湿性 ,与大多数药物不起化学作。

2　剂型改革前后的疗效对比

2. 1　临床诊断标准:①有效:表现症状头晕、头痛消

失 ,胆固醇 < 6. 00 ,甘油三酯 < 1. 70,血浆粘度 <

1. 50。 ②无效:未达上述标准。

2. 2　临床疗效结果对比:病例选择在相似原则的基

础上 ,治疗期为半年。 见表 1。
表 1　临床对比结果

典型病例 有效 (例 ) 无效 (例 ) 有效率 (% )

胶囊剂 82 61 21 75

冲服剂 66 59 7 90

3　质量标准

3. 1　性状:本品为棕色颗粒 ,气微香 ,味微苦。

3. 2　含量测定: ①黄芪甲苷的测定: CS-930薄层扫

描结果≥ 0. 10% 。②山茱萸中熊果酸的测定: 薄层限

量法。结果含量≥ 0. 05% 。③天麻中天麻素及苷元

的测定: CS-930扫描结果:含量≥ 0. 12% ;天麻苷元

含量≥ 0. 34%。

4　小结

本方黄芪为主药 ,现代药理研究证明黄芪多糖

对人体有免疫调节作用 ,而脑血管类疾病患者多为

老年人 ,免疫力及物质代谢能力都有所下降 ,因此黄

芪多糖在本方中起重要作用。而天麻、全蝎采用微粉

工艺提高了其生物利用度 ,从而使本方的疗效通过

剂型改革后有了明显的提高。
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阑尾炎Ⅰ 号口服液的制备及质控

天津市第二中心医院 ( 30012)　　王守愚　范津玲

　　阑尾炎Ⅰ 号口服液是由 10味中药组成的中药

复方制剂 ,具有通里攻下、清热解毒、活血祛瘀的功

效 ,主治急慢性阑尾炎及穿孔造成弥漫性腹膜炎。经

本院多年应用 ,有效率达 100% 。为确保本品内在质

量 ,我们进行了制备工艺研究 , 9味药的薄层鉴别 ,

采用 CS-930型薄层扫描仪测定了制剂中总大黄素

的含量。

1　仪器与试药

CS-930型薄层扫描仪 (日本岛津 )。微量进样器

(宁波市镇海玻璃仪器厂 )。薄层层析用硅胶 G、高效

硅胶薄层板 (青岛海洋化工厂 )。大黄素、黄芩苷对照

品及大黄、金银花、木香、当归、厚朴、延胡索对照药

材 (中国药品生物制品检定所 )。 其它药材购自天津

市中药集团公司。 所用试剂均为分析纯。 阑尾炎Ⅰ

号口服液 (天津市第二中心医院 )。

2　制备工艺

取大黄粗粉 ,照中华人民共和国药典 ( 1995版

一部 ,附录 IO. 项下 )的渗漉法 ,用 60%乙醇作溶

媒、浸渍 24 h,再以 1～ 3 mL / min的速度渗漉 ,渗

漉至渗漉液色淡为止。其它药味加 8倍量水 ,加热至

60℃ ,保温浸渍 30 min , 100℃煎煮 2次 ,每次分别

为 1 h 、 30 min ,同时收集蒸馏液适量备用。合并煎

液 ,滤过 ,浓缩至 60℃ ,测定相对密度为 1. 2±

0. 05,加 95%乙醇使含醇量达 50% ,搅拌 ,放置 24 h

,滤过 ,滤液与大黄渗漉液合并 ,回收乙醇 ,加入蒸馏

液 ,加水至全量 ,滤过、灌封、 100℃流通蒸气灭菌 30

min。

3　薄层鉴别

3. 1　大黄的鉴别:取成品 20 mL,按制剂中总大黄

的含量测定的方法制备 ,为成品供试液。取大黄对照

药材 0. 3 g ,加甲醇 20 mL浸渍 1 h,滤过、蒸干 ,残

渣加水 20 mL溶解 ,再按成品供试液方法制备 ,为

药材对照液。同法制成阴性对照液。以上 3液各取

2μL分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以苯 -甲酸乙

酯 -乙酸乙酯 -甲酸 ( 20∶ 7∶ 2∶ 0. 5)展开 ,紫外光灯

( 365 nm )下检视。 见图 1-1。

3. 2　当归的鉴别:取成品 20 mL,加水 20 mL,水蒸

汽蒸馏 ,收集蒸馏液 20 mL,加乙醚萃取 2次 ,每次
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10 mL,合并乙醚层 ,挥干 ,加甲醇 1 mL溶解 ,为成

品供试液。取当归对照药材 2 g ,加水 50 mL,水蒸汽

蒸馏 ,收集馏液 20 mL,按成品供试液方法制备 ,为

药材对照液。同法制备阴性对照液 ,分别点于同一硅

胶 G薄层板上 ,以石油醚 ( 60℃～ 90℃ )-甲酸乙酯 -

甲酸 ( 15∶ 5∶ 1)上层展开 ,置紫外光灯 ( 365 nm)下

检视 ,见图 1-2。

3. 3　金银花的鉴别:取成品 20 m L,水浴蒸干 ,残渣

加乙醇 10 mL溶解 ,滤过 ,水浴蒸干 ,残渣加乙醇 2

m L溶解 ,为成品供试液。 取金银花对照药材 2 g ,加

水 50 m L,水浴回流 1 h,滤过 ,再按成品供试液方法

制备 ,为药材对照液。同法制备阴性对照液。分别点于

同一硅胶 G薄层板上 ,以醋酸丁酯-甲酸 -水 ( 7∶ 3∶

4)上层展开 ,紫外光灯 ( 365 nm)下检视 ,见图 1-3。

3. 4　蒲公英的鉴别: 取成品 20 m L,加氯仿萃取 2

次 ,每次 15 mL,合并氯仿层 ,滤过 ,蒸干 ,残渣加乙

醇 1 mL溶解 ,为成品供试液。取蒲公英粗粉 1 g,加

水 50 mL水浴回流 2 h,滤过 ,再按成品供试液方法

制备 ,为药材对照液。同法制备阴性对照液。取以上

3液各 2μL分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以醋酸

丁酯 -甲酸 -水 ( 7∶ 4∶ 3)上层展开 ,紫外光灯 ( 365

nm )下检视 ,见图 1-4。

A-阳性或对照药材液　 B-成品供试液　 C-阴性对照液

图 1　样品薄层鉴别图

3. 5　黄芩的鉴别:取成品 20 mL,加乙醚萃取 2次 ,

每次 20 mL,弃去醚层 ,加聚酰胺 2 g ,摇匀 ,放置 2

h,滤取聚酰胺 ,用乙醚洗涤至醚液无色 ,挥尽乙醚 ,

水洗涤 2次 ,每次 20 mL,合并洗涤液 ,滤过 ,水浴蒸

干 ,加甲醇 1 mL溶解 ,为成品供试液。取黄芩苷对

照品 ,加甲醇制成 1 mg /mL的阳性对照液。同法制

备阴性对照液。 分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以

醋酸乙酯 -丁酮 -甲酸 -水 ( 7∶ 5∶ 1∶ 1)上层展开 ,喷

2%三氯化铁乙醇液显色 ,见图 1-5。

3. 6　厚朴的鉴别:取成品 20 mL,加乙醚萃取 2次 ,

每次 20 mL,合并乙醚液 ,挥干乙醚 ,残渣加乙醚 1

mL溶解 ,为成品供试液。 取厚朴 1 g ,加水 50 mL,

水浴回流 1 h,滤过 ,再按成品供试液方法制备 ,为

药材对照液。同法制备阴性对照液。取以上 3液各

1μL,分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以甲苯 -甲醇

( 27∶ 1)展开 ,喷 1%香草醛硫酸溶液 , 100℃烘烤 5

min,见图 1-6。

3. 7　木香的鉴别:取成品 20 mL,加乙醚萃取 2次 ,

每次 10 mL,合并醚层 ,加 1%氢氧化钠溶液洗涤 2

次 ,每次 10 mL,取醚层挥发至 1 mL,为成品供试

液。取木香对照药材 1 g ,加乙醚 20 mL,浸渍 4 h,滤

过 ,挥发至 1 m L,为药材对照液。同法制备阴性对照

液。 取以上 3液各 1μL分别点于同一硅胶 G薄层

板上 ,以正己烷-醋酸乙酯-甲醇 ( 9∶ 4∶ 2)展开 ,喷

1%香草醛硫酸溶液 , 100℃烘烤 5 min,见图 1-7。

3. 8　延胡索的鉴别:取成品 20 mL蒸干 ,加氨水 20

mL溶解 ,加氯化钠 5 g ,以氯仿萃取 3次 ,每次 15

mL,合并氯仿层蒸干 ,残渣加乙醇 1 mL,加水 50

mL,水浴回流 1 h,滤过 ,浓缩至 10 mL,加 95%乙

醇 10 m L,搅拌 ,静置 12 h ,滤过 ,蒸干 ,按成品供试

液方法制备 ,为药材对照液。 同法制备阴性对照液。

取 3液各 1μL,分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以

正丁醇 -冰醋酸-水 ( 4∶ 1∶ 5)上层展开 ,置碘蒸气中

熏数秒钟后置紫外光灯 ( 365 nm)下检视 ,见图 1-8。

3. 9　川楝子的鉴别:取成品 20 mL,加乙醚 10 mL,

振摇 ,弃去醚层 ,加正丁醇萃取 2次 ,每次 10 mL,合

并正丁醇液 ,蒸干 ,残渣加正丁醇 1 mL溶解 ,为成

品供试液。取川楝子粗粉 1 g ,加水 50 mL,水浴回流

1 h ,滤过 ,浓缩至 20 mL,加 95%乙醇 20 mL,搅拌 ,

静置 12 h,滤过 ,除醇 ,再按成品供试液方法制备 ,

为药材对照液。 同法制备阴性对照液。 取以上 3液

各 2μL,分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以氯仿 -醋

酸乙酯 -甲苯 ( 1∶ 1∶ 0. 5)展开 ,紫外光灯 ( 365 nm )

下检视 ,见图 1-9。

4　大黄素的含量测定

4. 1　回归方程的建立: 精密称取大黄素 9. 6 mg ,以

甲醇定容至 10 mL容量瓶中 ,使之成 0. 96 mg /mL

的标准溶液 ,梯度取样点于同一块高效硅胶薄层板

上 ( 20 cm× 10 cm ) ,以苯-甲酸乙酯 -乙酸乙酯-甲酸

( 20∶ 7. 0∶ 0. 2∶ 0. 05)为展开剂 ,倾斜上行展开。以
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CS-930型薄扫描仪扫描 ,λS= 439 nm,λR= 550 nm ,

SX= 3,狭缝 1. 2 mm× 2 mm ,灵敏度× 1,根据大黄

素浓度与峰面积积分值 ,计算得标准方程 A=

0. 041 1+ 0. 793 1C ( r= 0. 997) ,大黄素浓度在 4. 8

mg以下与峰面积呈较好的线性关系。

4. 2　样品中总大黄素的测定: 精密量取口服液 20

m L,加 6 mol /L硫酸 10 mL,氯仿 30 mL,水浴回流

4 h,转移至分液漏斗中 ,分取氯仿层 ,水层以氯仿萃

取 4次 ( 20, 20, 10, 10 mL) ,合并氯仿液 ,以蒸馏水

洗至中性 ,无水硫酸钠脱水 ,回收氯仿至干 ,以甲醇

定容于 10 mL容量瓶中 ,于高效硅胶薄层板上点样

4μL,大黄素对照液 ( 0. 96 mg /m L) 2μL,展开条件

同回归方程项 ,结果见图 1-10, 3批样品中总大黄素

的含量见表 1。
表 1　 3批口服液中总大黄素测定结果

批　　号 960903 970120 971209 x R SD%

含量 (毫克 /支 ) 3. 401 3. 287 1 3. 365 4 3. 351 2 1. 74

4. 3　回收率实验: 于高效硅胶薄层板上点样品 2

μL,间隔点对照品 1μL,以含量测定项下展开 ,扫

描 ,结果回收率为 96. 6% , RSD= 1. 86% (n= 6)。

5　稳定性实验

本品原包装 ,室温 ,湿度 40%～ 60% ,保存 0～

25个月 ,外观除 20～ 25个月的样品沉淀增多 ,不易

摇散外 ,其余样品无变化 ,按前给出的方法进行鉴别

及大黄素的含量测定 ,均在合格范围。

6　讨论

6. 1　蒽醌类对热不稳定 ,所以大黄采用渗漉法提

取 ,收集蒸馏液可避免挥发性成分损失。

6. 2　本品经鉴别、大黄素含量测定及稳定性实验 ,

认为制备工艺合理 ,质量控制方法可靠 ,成品质量较

稳定。

6. 3　本方中各味药均为药典品种。
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盐酸小檗碱栓的研制

昆明市延安医院 ( 650051)　　李仲昆
 
　王崇静　尹为民　王　珩　李　冰

　　婴幼儿感染性腹泻是儿科常见疾病 ,口服及注

射给药幼儿不易接受或剂量不够准确。为此我们研

制了盐酸小檗碱栓 ,共治疗小儿感染性腹泻 31例 ,

取得良好疗效。现报道如下。

1　仪器与试药

UV-2401-PC紫外分光光度计 ;盐酸小檗碱对

照品 (中国药品生物制品检定所 ) ;所用试剂均为分

析纯。

2　处方及制备

2. 1　处方: 盐酸小檗碱 10 g,半合成脂肪酸酯适量 ,

制成 100粒。

2. 2　制法:将半合成脂肪酸酯加热熔化后加入盐酸

小檗碱 ,混匀 ,倒入栓模中 ,冷却后取出即得。

3　质量标准

3. 1　性状:本品为棕黄色弹形栓剂。

3. 2　鉴别 [ 1]:取栓 1粒 ,加水 10 mL,缓缓加热使溶

解 ,充分振摇后过滤 ,照下法试验。

3. 2. 1　取滤液 5 mL,加氢氧化钠试液 2滴 ,呈橙红

色 ,放冷 ,加丙酮 4滴 ,即发生浑浊 ,放置后 ,生成黄色

沉淀 ;取上清液加丙酮 1滴 ,如仍发生浑浊 ,再加丙酮

适量使沉淀完全 ,滤过 ,滤液呈氯化物的鉴别反应。

3. 2. 2　取滤液 0. 5 mL,加稀盐酸 2 mL,搅拌 ,加漂

白粉少量 ,即显樱红色。

3. 2. 3　取滤液 0. 2 mL,置白瓷皿中 ,加硫酸 1 mL

溶解后 ,加 5%没食子酸的乙醇溶液 3滴 ,置水浴上

加热 ,即显翠绿色。

3. 3　检查
[2 ]

3. 3. 1　重量差异:取栓剂 10粒 ,精密称定总重量 ,

求得平均粒重为 0. 57 g ,重量差异限度为± 10%。再

分别精密称定每粒栓的重量 ,结果均在限度内 ,符合

中华人民共和国药典规定
[1 ]
。

3. 3. 2　融变时限: 照融变时限检查法 (中华人民共

和国药典 )检查 ,结果 30 min内 3粒栓在触压时均

无硬心 ,符合药典规定
[ 2]
。
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