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　　我们研制的榄香烯乳注射剂已得到新药二类的

生产批号。动物实验和临床试验都表明 ,当榄香烯与

肿瘤细胞直接接触时 ,显示出明显的杀伤和抑制肿

瘤细胞生长作用
[1～ 3 ]
。为了有效地治疗消化道肿瘤 ,

结合该药的特点 ,制成了榄香烯口服乳剂 ,并对其进

行 T LC定性和 GC定量测定试验 ,结果满意。

1　仪器和试药

1. 1　胶体磨 (沈阳新光机械厂 ) ,岛津 GC-14A型

气相色谱仪。薄层板为含 0. 5% CMC-Na的硅胶 G

(青岛海洋化工厂 )板 ,自行涂布 , 105℃ 活化 30

min,置干燥器内备用。 柱层析硅胶 (青岛海洋化工

厂 ) 300目 ,所用试剂均为分析纯。

1. 2　对照品 β-榄香烯 (自制 ) ,供试品 3批榄香烯

口服乳 (自制 ) ,榄香烯原料 (自制 ) ,精制磷脂 (上海

油脂一厂 ) ,胆固醇 (美国进口分装 )。

2　榄香烯口服乳的制备

称取一定量的榄香烯、精制磷脂和胆固醇 ,用热

熔融法处理后 ,经胶体磨高速乳化 ,过滤后镜检 ,灌

封于茶色安瓿中灭菌即得。

3　薄层定性鉴别

3. 1　对照品制备:取一定量的榄香烯原料 ,按 1∶

50～ 100加入长 50 cm直径 5 cm的硅胶玻璃柱内 ,

按下法用石油醚洗脱。以 TLC检测 ,收集单一斑点

的 β -榄香烯馏份 ,挥散溶剂后得无色透明油状液体

作为对照品 (按中国药典 1995年版二部附录 ,用

GC测定 ,含量为 99. 8% 以上 ;相对密度为 0. 880;

比旋度为 - 13. 50;折光率为 1. 4900)。

3. 2　供试品制备: 取 1% 榄香烯口服乳 10 mL,加

Na2 SO4振摇破乳后 ,用石油醚萃取 ,将 3次萃取液

合并后挥散 ,除去溶媒后得供试品。

3. 3　空白品制备:取空白基质乳 (未加榄香烯原料

按处方制得 ) 10 mL,按上法制备后 ,得空白品。

3. 4　 TLC结果:用毛细管定量吸取榄香烯原料、榄
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4-空白

图 1　样品薄层

色谱图

香烯制剂供试品、β -榄香烯对照品

和空白品 ,分别点于同一硅胶 G

板上 以石油醚 (沸程 30℃～ 60

℃ )为展开剂 ,展开 18 cm,取出后

吹干 ,以香草醛浓硫酸进行喷雾

显色 ,结果表明 ,制剂前后榄香烯

未发生变化 ,乳剂辅料对榄香烯

TLC检测无影响 (图 1)。

4　含量测定

4. 1　标准曲线的制备: 按照榄香

烯含量测定方法
[4 ]

,分别取不同浓

度 (g /L) 的对照品溶液 1μL,每

个浓度测定 3次 ,以不同含量时

的峰面积与内标液峰面积之比

( Y )对浓度 (C ) 进行回归计算 ,

线性方程为 Y = 282. 486 C+

1 247. 525 (r= 0. 997 9)。结果表明 ,线性关系较好。

4. 2　供试品含量测定: 准确量取 1% 榄香烯口服

乳 2 mL,按榄香烯含量测定进行。3批制剂样品 ,结

果 (相当标量 )为 105. 05% , 103. 8% , 104. 4%。

4. 3　精密度测定:精密量取榄香烯口服乳 2 mL,平

行 5份 ,按含量测定条件操作 RSD为 0. 74% 。

4. 4　回收率实验: 精密称取榄香烯对照品 5份 ,置

10 mL量瓶中 ,精密加入一定量的榄香烯口服乳 ,按

含量测定法测定 ,计算回收率 ,结果平均回收率为

100. 4% , RSD为 0. 62%。

4. 5　稳定性试验:精密量取榄香烯口服乳 2 mL,按

含量测定法 ,每隔 1 h测定 1次 ,共测 5次 ,结果平

均含量为 105. 7% , RSD为 0. 74% ,说明本试验溶

液自然放置 4 h,含量未发生变化。

5　结果与讨论

榄香烯口服乳治疗消化道癌症疗效明显、毒副

作用。该药物制剂工艺简便、稳定 ,含量测定方法准
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确可靠 ,可作为榄香烯口服乳质量控制标准。
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　　三黄片由大黄、盐酸小檗碱和黄芩浸膏组成 ,原

收载于卫生部药品标准中药成方制剂第十二册中 ,

该标准缺少有效成分的定量检测指标 ,为了控制药

品质量 ,对定性鉴别和检查方法进行了改进 ,建立了

君药大黄中大黄素和大黄酚的含量测定方法。

1　材料和仪器

盐酸小檗碱、黄芩苷、大黄素和大黄酚对照品、

大黄对照药材均为中国药品生物制品检定所提供。

土大黄为本所中药室留样。

作流动相用的甲醇为优级醇 ,其他试剂为分析

纯。 硅胶 G为青岛海洋化工厂生产 ,薄层板均以

0. 5% CMCNa作粘合剂。

日本岛津 LC-10AD高压输液泵 , SPD-M 10A

二极管阵列检测器 , CLASS-10A色谱工作站。

2　定性实验

2. 1　盐酸小檗碱的鉴别和土大黄苷的检查:取样品

5片 ,研细 ,加甲醇 30 mL加热回流 30 min,放冷 ,滤

过 ,滤液作为供试品溶液。另制成盐酸小檗碱甲醇 1

mg /m L对照品溶液。 吸取上述溶液各 2μL分别点

于同一硅胶 G薄板上 ,以醋酸乙酯 -丁酮 -甲酸-水

( 10∶ 7∶ 1∶ 1)为展开剂 ,紫外光灯 ( 365 nm )下检

视。结果①供试品、对照品色谱 ,显相同的黄色荧光

斑点。②样品中如果混有土大黄 ,在盐酸小檗碱斑点

上方可观察到不易消褪的蓝紫色荧光斑点 (土大黄

苷 )。见图 1。

2. 2　黄芩苷的鉴别: 取 2. 1项下的供试品溶液 5

m L,蒸干 ,残渣加水 15 mL,搅拌使溶解 ,滤过 ,滤液

用稀盐酸调 pH值至 1～ 2,用醋酸乙酯提取两次 ,每

盐酸小檗碱　　　　　　黄芩　　　　　　大黄

1-盐酸小檗碱阴性　　　 1-黄芩阴性　　　 1-大黄阴性

2-盐酸小檗碱 2-样品 2-大黄

3-样品 3-黄芩苷 3-样品

4-土大黄 4-大黄酚、大黄素

5-土大黄加样品 5-土大黄

图 1　样品 TLC图

次 10 mL,合并 ,蒸干 ,残渣加甲醇 1 mL使溶解 ,作

为供试品溶液。另制取黄芩苷 1 mg /mL的甲醇对照

品溶液。吸取上述溶液各 5μL分别点于同一硅胶 G

薄层板上 ,以醋酸乙酯 -丁酮-甲酸-水 ( 5∶ 3∶ 1∶ 1)

为展开剂 , 2%三氯化铁乙醇溶液为显色剂。结果: 供

试品、对照品色谱显相同颜色的斑点。 见图 1。

2. 3　大黄的鉴别:取 2. 1项下供试品溶液 5 mL,蒸

干 ,残渣加水 10 mL使溶解 ,再加盐酸 1 mL置热水

浴中加热 30 min,冷却 ,用乙醚提取两次 ,每次 10

mL,合并 ,挥干 ,残渣加醋酸乙酯 1 mL使溶解 ,为

供试品溶液。 另取大黄对照药材 1 g同法制成对照

药材溶液 ;再取大黄素、大黄酚对照品加甲醇制成

0. 5 mg /mL的混合溶液 ,作为对照品溶液。吸取上
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