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方法
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结论
�
本法准确

、

简便
,

适合该制荆

中黄羊普含黄的浏定
。
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健肝合剂系由茵陈
、

龙胆草
、

黄芬等中药制成的

复方制剂
,

对各种急慢性肝炎
、

梗阻性黄疽等有较好

的疗效川
。

其中黄琴为佐药
,

其有效成分为黄荃

昔
。

为了有效的控制制剂的质t
,

本文用薄层扫描

法测定了健肝合剂中黄芬昔的含量[
’]

。

l 仪韶
、

试荆和材料

cs
一佣以 , 型双波长薄层扫描仪旧本岛津);徽

量定量毛细管(美国 D柑m m on d ) ;紫外分析仪 UV
-

1 型(上海顾村电光仪器厂 ) ;A s3 120 A 超声展荡器

(Auto ‘ien ee )

硅胶 G 薄层色谱预制板 (北京军事医学科学

院)10
cm x 10 cm ;黄琴昔对照品(中国药品生物制品

检定所 );所用试剂均为分析纯
。

健肝合剂由解放

军第 1巧 医院制剂室提供
。

2 方法与结果

2
.
1 薄层层析及扫描条件

取硅胶 G 薄层板
,

1 1 0
o

C 活化 lh
,

置干燥器中

备用;展开剂 :醋酸乙醋
一 丁酮

一
甲酸

一
水 (5 : 3

: 1 :1) ;紫外光灯(365
n。 )下定位;扫描条件

:
参比

波长 A
、
==
2 7 5

n
m

,

检测波长 ^
, 二 3 6 5

n m
,

反射法锯齿

扫描
,

宽度 120
Inm

。

2

.

2 时照品溶液的制备

精密称取黄等昔对照品
,

加甲醉制成0
.
16 m g

·

耐
一 ’
的溶掖

,

即得
。

2

.

3 供试品溶液的制备

取本品 20 耐
,

水浴燕干
,

残渣用甲醉溶解
,

超声

提取 30 o in
,

滤过
,

滤器及残渣用甲醉分次洗涤
,

合

并滤液与洗液
,

转移至 50耐 量瓶中
,

稀释至刻度
,

摇

匀
,

即得
。

2

.

4 线性关系的考察

精密吸取黄苹昔对照品溶液 5
,

8

,

10

,

1 2

,

1 5 闪
,

分别点于同一薄层板上
,

按上述条件层析
,

扫描测

定
。

结果
,

黄等昔点样t (X )在 0
.
50

一
2
.

40 此范围

内与峰面积的积分值(Y) 呈 良好的线性关系
,

回归
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方程为
:

Y 二 3 8 9 5 5 X + 2

.

19 4 2 4
r =

0

.

9 9 例〕

2
.
5 精密度试脸

精密吸取黄等昔对照品溶液 2闪
,

5 份
,

分别点

于同一薄层板上
.
按上述条件测定峰面积的积分值

。

结果 RS D
二
2

.

0 1 % (
n 二

5 )

。

2

.

6 德定性试验

取层析后的薄层板立即进行测定和室温下放置

不同时间进行测定
。

结果
,

斑点峰面积积分值在 3h

内稳定沂SD
二
3

.

26 % (n
二
5 )

。

2

.

7 重复性试脸

取同一样品5份
,

按
“

样品测定
”

项下 的方法
,

测

定样品中黄琴昔 的含量
,

结果 尺s D = 2
.
53 % (n

=

5 )
。

去 8 干扰试验

按处方量取除黄等外的其余各药味按相同工艺

制成阴性对照品
,

按供试品溶液的制备方法
,

制成阴

性对照溶液
。

取供试品溶液
、

对照品溶液及阴性对

照溶液
,

分别点于同一薄层板上
,

按上述条件展开
,

t 紫外灯(365
nm )下检视

,

阴性对照溶液在与对照

品溶液相应的位置上无相应特征斑点显示
。

薄层色

谱图见图 1
。

O O

2 3

图 1 以黄羊普为时照品的几C 图
l 一 黄芬昔 2 一 健肝合剂样品

3 一 无黄荃的健肝合剂样品

2
.
9 回收率试脸

精密量取已测知含量的样品 1耐
,

5 份
,

分别精

密加人黄芬昔对照品溶液各 lml
,

依法提取测定
,

测

定结果见表 l
。

表 1 黄茶普样品的回收率实脸结果

取样t m l 含t ( m g ) 加入t (吨) 测得t (mg ) 回收率(% ) 祝S D ( % )

9 8
.
9

9 7
.
4

9 7
.
74 全

0
.

94
1�,‘U

979896

0
.
2 2 3 4

0
.
2 2

34

0
.
2 2

34

0
.
2 2

34

0
.
2 2

34

0

.

1 6

0
.
1 6

0
.
1 6

0
.

1 6

0
.
1 6

0

.

科0 13

0
.
4332 1

0
.
4 3285

0
.
43807

0
.
4298 1

2
.
10 样品浏定

精密吸取供试品溶液 ro 闪
,

黄荃昔对照品溶液

5闪 与 8闪
,

分别交叉点于同一薄层板上
,

按上述条

件层析
,

扫描测定
,

以外标两点法计算
,

测定结果见

表 2
。

表 2 样品含1 测定结果

点样t 耐 侧定值
n
甲d 含t

.
可耐(

工
幻 ) 月5。%

0
.
2 8 5 96

0
.
2 84 3 2

0
.
2 8 1肠

0
.
2创犯7

0
.
280 13

0
.
284 7 8

土
0
.
‘X 岭 1

.
19

3 讨论

3
.
1 样品中黄琴昔的提取实验曾比较了用纯甲醇

和 50% 甲醇超声提取两种方法
,

在使用纯甲醇提取

后
,

经薄层层析仍可检出黄等昔
,

故需在甲醇提取完

全后用热水再提 ;直接用 50 % 甲醇提取
,

测得结果

与上法无显著差别
,

以 50 % 甲醉超声提取较方便
。

3

.

2 薄层层析条件曾试用硅胶 G 板
,

抓仿
一
甲醇

一 丁酮 一 乙酞丙酮(16 : 10 : 5 : 1 )
、

醋酸乙醋
一
甲

醇
一
甲酸(8 : l : 1)

、

醋酸乙酷
一 丁酮

一
甲酸

一
水

(5 :3 : 1 :l) 等多种展开剂
,

以醋酸乙醋
一 丁酮 -

甲酸
一
水(5 :3 : 1 : l) 所得色谱最理想

,

展开斑点

较圃整
,

易于扫描
。

3

.

3 在上述条件下
,

利用薄层层析
,

扫描测定健肝

合剂中黄琴昔的含量
,

具有准确
、

快速
、

微量的特点
。

实验结果表明
,

健肝合剂中确含有一定剂量的有效

成分黄苏普
。

参考文献
:

【l] 中国药典【5]
.
2(xx〕版一部

.
2以犯

.
24 8

.

【2〕 胡 斯
,

张武标
,

王 申东
.
薄层扫描法测定复方逍遥合剂中黄

芬昔的含t 〔JJ
.
中成药

.
2侧XJ ,

2 2 ( 8 )

:
5

84

·

收摘日期
:2(X) l

一
0 3

一
2 2

00000
侣.压
.且...压口.二..且


