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浓硫酸比色法测定黄蔑及其制剂中黄蔑甲试的含量

解放军大连医学高等专科学校 �大连 � ��  ! � 丁 晨光 赖建忠 陈雨安 冯海鹰

黄蔑是中医广为应用的中药
,

具有多种

生理活性
,

黄茂 甲贰�� �� �� � �� �� ���� 为其主

要活性成分之一
,

其测定 方 法有 薄层扫描

法〔’
一 “�

。

本文建立了� ��
一

浓硫酸比色法
,

对

东北地区生药黄蔑及其制剂中黄蔑甲贰的含

量进行了测定
,

并对反应条件进行了实验选

择
。

该方法灵敏
,

仪器设备要求简单
,

操作简

便
,

适用 于黄蔑及其制剂中黄蔑甲贰的质控

及含量测定
。

仪器与药品

� � 一��� 型分光光度仪�上分三厂�
。

黄

蔑甲贰标准品�中国药品生物制品检定所�
。

黄茂�大连药材公司�
。

黄茂制剂
�
胃垂灵糖

浆�含黄茂
、

桑枝等�
,

由沈阳军区大连药物研

究所提供
。

硅胶 � 薄层板
,

青岛海洋化工厂
。

所用试剂均为分析纯
。

实验条件和方法

�
。

实验条件的选择

��� 测定波长的选择 精称黄蔑甲贰标

准品 �
。

� � 置 �� � � 容量瓶中
,

无 水 乙 醇

微热溶解并稀释至刻度
。

取上液 。
。

� � �
,

水浴

挥干溶剂后加入浓硫酸 � � �
,

摇匀
,

�� ℃水

浴加热 � �� ��
,

放冷
,

于可见光范围进行扫

描
,

得一之。
二
� � � � � 的吸收峰

。

�� � 加热温度与时间的选择 精取标准

品液��
�

� � �
,

挥干后精密加浓硫酸 �
�

� � �
,

置

于不同温度加热不同时间
,

取出放冷后
,

分别

于波长 � �� � � 处测定吸收度
,

结果见表 �
。

结果说明
,

反应温度为 �� ℃
,

时间为 ��  �� 时

吸收值最大
,

此时为最佳反应条件
。

��  稳定性试验
‘

精取 标 准 品液 。
�

�

� �
,

依上述条件测定反应停止后各时间� 值
�

结果见表�
�

结果显示
,

测定液 � �内吸收度保

持稳定
。

表 � 不同时间和温度时黄茂甲武的吸收度
�
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样品浏定

�� 标准 曲线的绘制 分别精密取标准

品液 。
。

� �
、

�
。

�
、

�
�

�
、

�
。

�
、

�
�

� � �于 各具塞试

管中
,

挥干
,

精密加浓硫酸 �
�

�� �
,

振荡摇匀
,

�� ℃水浴加热 �� � � 
,

放冷
,

于波长 �� � � � 处

测定吸收度
。

结果
,

浓度在 ��  �� 。。� 之间

与吸收度呈线性 关 系
。

回 归方 程 为 � �

�
�

� �� �� � �
。

� � ��
, � � �

�

� � � �
。

�� � 生药黄茂的测定 精称黄茂粉 � � ,

加甲醇 � �� � �
,

索氏提取器回流 ��
,

回收溶

剂
,

残渣用 �� � � � 了醇溶解
,
�丁醇用水洗

后
,

加热回收至近干
,

然后转移到 �� � 容量

瓶中
,

加�丁醇至刻度
,

摇匀作为样液
。

精密

量取上述样液 � 。。川
,

于硅胶 � 板上条状点

样
,

同板点对照标准品液
,

以�� ��
�

一��
�

��

一�
�� ��

�

� � �
�

� � � �上行展开
,

展开毕
,

将对照品喷硫酸 乙醇液
,

烘烤呈紫色斑点
,

根

据其定位
,

刮取样液部分的硅胶于一具塞试

管中
,

精加浓� 多� ,� � �
,

其余条件同上
,

在加

热放冷后
,

离心 �� �� �� � 。。转� � ���
,

取上

清液于波长 � � � � � 测吸收度
,

空白液同法制

做
,

测定结果见表 �
。

表� 生药黄茂中黄茂甲武的含量
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(
3) 制剂中黄芜甲贰的测定 精密取胃 3. 回收率试验

垂灵糖浆sm l
,

锻石膏分散制粒
,

70 ℃ 洪干 精取标准品液100 川
,

于硅胶G板上条状

后
,

加 甲醇 100 m l
,

余操作同生药黄蔑的测定 点样
,

余操作同生药黄蔑的测定从
“同板点黄

以
“

置索氏提取器回流……
”

开始
,

同法提取 蔑 甲贰标准品液对照定位……
”

开始
,

依法测

并测定(同时制做不含黄茂的空白样液
,

经测 定吸收度
。

根据代入回归方程计算
,

回收率

定在422 n m 无吸收)代入回归方程计算
,

结果 平均为 96
.5 %

,
n 二 5

,

R S D
= 1

.

24 %

。

见表4
。

表4 胃垂灵糖装中黄茂甲武的含量

批号 黄茂甲贰含量(m g /10 m l) R S D (% )
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讨论

本实验在测定时
,

曾采用香草 醛
一

硫 酸

为显色剂
,

但该显色剂不稳定
,

操作条件复

杂
。

我们又试用 了二氯化钻一冰酸酸
,

t’] 但

该显色剂灵敏度低
。

采用浓硫酸做显色剂
,

较

好的克服了上两显色剂的缺点
,

且操作简便
,

回收率也较好
。
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