
g ,按供试液制备方法制成阴性对照液。取橙皮苷对

照品 ,加甲醇制成 1 mg /mL对照液。取上述阴性对

照液、供试液、对照药材液、橙皮苷对照液各 10μL,

分别点于同一硅胶 G薄层板 ,以苯-乙酸乙酯 -甲酸

( 3∶ 2∶ 2)上行展开 ,取出 ,晾干 ,在紫外灯下检测 ,

供试品、对照药材、对照品显相应的亮黄色荧光斑

点 ,阴性对照品无干扰。见图 1。

3　定量分析

3. 1　含量测定:由于本品含有紫河车、鹿角胶等动物

药材 ,含量测定方法采用氮测定法。取盆炎康胶囊 10

粒 ,取出内容物 ,于研钵中研磨混合均匀。取混匀的内

容物 0. 5 g ,精密称定 ,按《中国药典》 ( 1995年版一部

附录Ⅰ X L, 55页 )氮测定法第一法进行 ,测得氮量乘

以 6. 25即为总蛋白质含量。测定结果 RSD= 2. 68%

(n= 5) ,见表 1。

表 1　样品总蛋白质含量测定结果

序号 样品量 ( g) 含氮量 ( mg) 蛋白质含量 (% )

1 0. 528 7 19. 58 23. 12

2 0. 499 2 17. 21 21. 55

3 0. 499 2 17. 62 22. 06

4 0. 500 0 17. 76 22. 20

5 0. 499 7 17. 76 22. 66

3. 2　回收率试验:采用加样回收法 ,按含量测定项

下方法操作 ,结果为 99. 9% , RSD= 2. 34% (n= 5)。

4　小结

盆炎康胶囊系由十多味中药组成的复方制剂 ,

以薄层色谱法可鉴别出主要药材紫河车、丹参、莪

术、陈皮 ,以氮测定法控制制剂中总蛋白质含量为

22. 32%。本法为盆炎康胶囊的生产提供了简便有效

的质量控制方法。

薄层扫描法测定息喘丸中麻黄碱含量

何艺兰 ,王　云 

(广州中药一厂 ,广东 广州　 510130)

中图分类号: R927. 2　　　文献标识码: B　　　文章编号: 0253 2670( 2001) 04 0324 02

　　息喘丸由无患子根、五指毛桃、白花鬼灯笼等中

药加盐酸麻黄碱组成
[1 ]
。该制剂质量标准研究选择

了盐酸麻黄碱的含量作为质量控制指标 ,我们用双

波长扫描法对其含量进行了研究。

1　药品和试药

岛津 CS-9000双波长飞点扫描仪 (日本 ) , CA-

M AG点样器 , 939薄层铺板机 ,硅胶 G(青岛海洋化

工厂 ) ,盐酸麻黄碱对照品 (中国药品生物制品检定

所 ) ,息喘丸为本厂产品 ,所有试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　方法学考察

2. 1. 1　供试液的制备:取息喘丸 10 g粉碎 ,精密称

取 2 g,置三角烧瓶中 ,精密加入 25 mL乙醇 ,称定

重量 ,浸泡 2 h,再超声提取 30 min,放冷至室温 ,精

密称重 ,用乙醇补足至原重量 ,滤过 ,弃去初滤液 ,取

续滤液作为供试品液。

2. 1. 2　对照品溶液的制备:精密称取于 105℃干燥

2 h的盐酸麻黄碱标准品 10 mg ,置 10 mL量瓶中 ,

加乙醇溶解 ,稀释至刻度 ,摇匀 ,即得 1 mg /mL对照

品溶液。

2. 1. 3　薄层层析及扫描:分别定量吸取供试品溶液

2μL,对照品溶液 1, 3μL,分别点于同一含羧甲基

纤维素钠的硅胶 G薄层板上 ,以氯仿-甲醇-氨水

( 100∶ 8∶ 1)
[2 ]
为展开剂 ,上行展开至 8 cm,取出 ,

晾干 ,喷以 0. 5%茚三酮乙醇液 ,于 105℃加热 5～

10 min,显色 ,在薄层板上覆盖玻璃板 ,用胶布固定 ,

进行双波长锯齿扫描 ,测定波长 520 nm ,参比波长

670 nm ,狭缝 0. 4 mm× 0. 4 mm, SX= 3,按外标两

点法计算供试品液中盐酸麻黄碱含量。

2. 1. 4　线性关系考察: 分别吸取对照品溶液 1, 2,

3, 4, 5μL点于同一含羧甲基纤维素钠的硅胶 G薄

层板上 ,展开 ,显色 ,扫描。以浓度为横坐标 ,峰面积

为纵坐标 ,进行线性回归 ,回归方程 Y= 14 140+

77 417X , r= 0. 999 8,结果表明盐酸麻黄碱在 1～ 5

μg范围内呈线性关系。

2. 1. 5　斑点稳定性试验: 吸取对照品溶液 ,点于薄
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层板上 ,于显色后每隔一定时间扫描 1次 ,结果表明

峰面积在 2 h内稳定。

2. 1. 6　精密度实验:在同一薄层板上点 5个同量斑

点 ,展开显色后进行扫描测定峰面积 ,结果 RSD=

1. 7%。

2. 1. 7　重现性实验:取同一批号的息喘丸依法测定

5次 ,结果 RSD为 1. 45%。

2. 1. 8　空白实验:将未加盐酸麻黄碱的息喘丸粉作

为空白样品 ,按供试品的制备方法制成空白溶液 ,并

进行扫描 ,结果在盐酸麻黄碱位置处无干扰。

2. 1. 9　回收率实验:取空白样品 ,分别精密加入一

定量标准品 ,按供试液项下制备方法制备供试液 ,依

法测定 ,结果回收率为 100. 86% , RSD (% )= 2. 27。

2. 2　样品测定:按上述方法测定息喘丸 3批样品中

盐酸麻黄碱的含量 ,结果分别为 10. 2, 10. 7, 10. 2

mg /g。

3　讨论

此法关键要掌握好喷显色剂的量 ,喷得太多会

产生背景 ,影响扫描。
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不下降。

化合物Ⅳ : 黄色粉末 (甲醇 ) , mp 295℃～ 297

℃ ,盐酸 -镁粉反应为阳性 , Mo lish反应为阳性。提

示可能为黄酮苷类化合物。 其理化常数与波谱数据

与文献报道 5, 4′-二羟基 -3′, 5′二甲氧基黄酮-7-O-

β -D-吡喃葡萄糖苷 ,即首蓿苷 ( t ricin-7-β -D-glu-

copy rano side)一致
[5, 6 ]

化合物Ⅴ :白色针晶 (甲醇 ) , mp 199℃～ 200. 5

℃ ,溴甲酚绿显阳性 ,提示可能为有机酸类化合物。

IRν
KBr
max cm

- 1
: 3 360, 3 240, 2 960, 2 930, 1 700,

1 610, 1 520, 1 460, 1 410, 1 370, 1 320,显示有碳基

和苯环存在: EI-M S m /z ( rel, int ) 198( M
+
, 100) ,

183 ( [ M - CH3 ]
+ , 30) , 181 ( [ M - OH ]

+ , 7) , 155

( [ M - CH3 - CO ]
+ , 8) , 127( 23) , 67( 11) , 53( 12) ,

EI-M S检索出最可能结构为 3, 5-二甲氧基-4-羟基

苯甲酸 (丁香酸 ) ;
1
HNMR( CD3 CO CD3 )δ: 7. 33( 2H,

s, H-2, 5) , 3. 88( 6H, s, 3, 5-二 OCH3 ) ,硅胶薄层层

析的 Rf值与丁香酸标准品一致 ,二者的混合熔点不

下降 ,进一步证明该化合物为丁香酸 ( syringic

acid)。
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