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前列康舒胶囊薄层色谱鉴别方法改进

胡双丰 宁波市药品检验所
,

浙江 宁波

摘要 目的 改进提高前列康舒胶囊薄层色谱 鉴别方法
。

方法 简化操作程序
,

将具有共性的 目标成

分用同一方法提取
,

展开
。

结果 目标成分可以得到有效分离
,

斑点清晰
,

背景几无干扰
〔

结论 在确保鉴别

的专一性和准确性的基础上
,

使检验方法得以 简化与优化
。
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前列康舒胶囊标准系由国家食品药品监督管理

局批准发布的药品标准 试行
,

标准编号为
一

习
一 。

笔者先后多次接触该药检验
,

曾

尝试在不减少被检测成分的原则上
,

将该标准中鉴

别项下的 个 压缩到 个
,

以期简化操作步

骤
,

提高效能
。

经过多批检品反复验证
,

收效满意
,

现报告如下
。

仪器与试药

仪器
一

超声波清洗器 上海超声波仪器

厂
。

试药 供试品 前列康舒胶囊 批
,

均系吉林省

镇责银诺克药业有限公 司产品
,

批号
,

, 。

规格 每粒装
。

对照品

及对照药材均由中国药品生物制品检定所提供
。

虎

杖 批号
一 ,

大黄素 一
,

羲术
,

淫羊蕾昔
一 ,

黄蔑甲昔

川
。

所用化学试剂均为分析纯
,

水为蒸馏水
。

方法与结果

前列康舒胶 囊〔鉴别 」项 原有的 个
’

方法

虎杖
、

大黄素的鉴别 取供试品
,

加 甲醇

回流提取
,

滤过
,

滤液蒸干
,

残渣加水使溶解
,

再用

乙醚提取
,

回收 乙醚至干
,

残渣加氯仿使溶解
,

作

为供试品溶液
。

另取虎杖对照药材
,

同法制成对

照药材溶液
。

大黄素对照品制成 甲醇溶液
。

然后

取这 种溶液分别点于同一硅胶 薄层板上
,

进

行展开和显色
。

淫羊蕾昔的鉴别 取 项下乙醚提取

后的水溶液
,

用正丁醇提取
,

再用碱液洗涤
,

弃去碱

作者简介 胡双丰
一 ,

女
,

主任中药师
『 ,

、

液
,

正丁醇液再用水洗涤
,

弃去水液
,

正丁醇液蒸干
,

残渣加甲醇使溶解
,

作为供试品溶液
。

另取淫羊蕾

昔对照品
,

制成甲醇溶液
,

作为对照品溶液
。

照薄层

色谱法点样
、

展开和显色
。

获术的鉴别 取供试品乙醚提取液
,

滤过
,

滤液挥干乙醚
,

残渣加醋酸乙酷使溶解
,

作为供试品

溶液
。

另取获术对照药材
,

同法制成对照药材溶液
。

照薄层色谱法展开和显色
。

黄蔑甲昔的鉴别 供试品溶液同 项

下的供试品溶液
。

另取黄蔑甲昔的甲醇溶液
,

作为

对照品溶液
。

照薄层色谱法展开并显色
。

前列康舒胶囊 项 改进后的 个

取本品内容物
,

加甲醇
,

超声处理
,

滤过
,

滤液蒸干
,

残渣加水 使溶解
,

用

乙醚振摇提取 次
,

每次
,

合并乙醚提取液
,

挥去大部分乙醚
,

浓缩至约
,

作为供试品溶液
。

另取虎杖
、

获术对照药材各
,

同法各制成对照药

材溶液
。

再取大黄素对照品
,

加甲醇制成每 含

的溶液
,

作为对照品溶液
。

照薄层色谱法
〕试

验
,

吸取上述四种溶液各 林
,

分别点于同一硅胶

薄层板上
,

以正己烷
一

醋酸乙醋
一

甲酸

为展开剂
,

展开
,

取出
,

晾千
,

先置氨蒸气中熏至斑点

清晰 然后取出薄层板
,

挥尽氨气
,

再喷以 香草

醛硫酸溶液
,

在 ℃加热至斑点显色清晰
。

供试

品色谱中
,

经氨气熏后
,

在与虎杖对照药材及大黄素

对照品色谱相应的位置上
,

显相同的红色斑点 经

香草醛硫酸溶液显色后
,

在与获术对照药材色谱

相应的位置上
,

显相同颜色的斑点
。

见图
。

取 项下乙醚提取后的水溶液
,

用水饱

和的正丁醇振摇提取 次
,

每次
,

合并正丁醇

提取液
,

用以正丁醇饱和的 氢氧化钠溶液洗涤

次
,

每次
,

弃去碱液
,

再以正丁醇饱和的水溶

液洗涤 次
,

每次 巧
,

弃去水液
,

正丁醇液蒸于
,

残渣加甲醇 使溶解
,

作为供试品溶液
。

另分别



取淫羊霍昔
、

黄蔑甲昔对照品
,

加甲醇制成每

含 的溶液
,

作为对照品溶液
。

照薄层色谱法试

验
,

吸取上述只种溶液各 林
,

分别点于同一硅胶

薄层板上
,

以氯仿
一

甲醇
一

水 的下层溶

液为展开剂
,

展开
,

取出
,

晾干
,

喷以 硫酸乙醇

溶液
,

在 ℃加热至斑点显色清晰
。

供试品色谱

中
,

在与对照品色谱相应的位置上
,

显相同颜色的斑

点
。

见图
。

均为紫红色斑点

均为红色斑点 。

。

澎骨
’

黄
。

图 前列康舒胶囊与虎杖
、

大黄素
、

获术的 丁 图谱
、 一

供试品
一

虎杖
一

大黄素
一

获术

瑟 谧繁色
’

二黄色

旬〕紫色
匡 黄色

在实验过程中
,

曾将原有的 种展开剂对应试

用于改进后的 个 中
,

并不断改变其原有组分

与比例
,

经反复摸索筛选
,

最终确定上述两种展开剂

为优
。

即以正己烷
一

醋酸乙醋
一

甲酸 适用

于虎杖
、

大黄素与获术的同时展开
,

以氯仿
一

甲醇
一

水

的下层溶液为展开剂适用于淫羊蕾昔
、

黄蔑甲营的同板展开
,

目标成分及对照药材均能得

以有效分离
。

由于虎杖所含葱醒类成分与获术所含芳香物质

均属脂溶性成分
,

可共溶于乙醚液中
,

所以其乙醚提

取液可与大黄素同条件展开
。

展开后先用氨气熏使

虎杖和大黄素斑点变为红色
,

然后取出薄层板
,

挥尽

氨气
,

再喷以 香草醛硫酸溶液使获术显色
。

此

外
,

也可通过半掩盖方式分次显色
。

即先用一玻璃

板遮盖半边薄层板
,

进行第一次显色
,

然后遮盖另半

边作第二次显色
,

以此交替更换不同的显色剂
。

淫羊蕾昔与黄蔑甲昔均能溶于含水正丁醇而难

溶于乙醚
,

因此
,

可用同一方法提取制备所用的供试

液
。

此时
,

恰可取用 项下经乙醚脱脂后的水

溶液
,

用以水饱和的正丁醇提取这两种昔类
,

然后以

氢氧化钠溶液洗涤
,

以除去内醋类或有机酸类杂

质
,

再以正丁醇饱和的水溶液洗除多余的碱液
。

之

后将正丁醇液蒸干
,

残渣转溶于甲醇即可
。

如此
,

个 只需一份供试品和先后制备的两份供试液

即可满足原来的 个 检测需要
,

既节约了供试

品与试剂用量
,

又省去了多次提取多次展开的麻烦
,

正可谓事半功倍
。

显然
,

改进后的方法相对简便
,

省

时省料
,

而且斑点清晰
,

背景无干扰
,

结果可靠
,

认为

可作为前列康舒胶囊鉴别方法
,

建议国家药典会修

订该药标准时予以参考
。
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