
  

在高温下不很稳定
,

需做进一步研究
。

进行刺激性 实验时
,

为了避免个体差

异对实验结果的影响
,

选择 了数只家兔进行

实验
。

本品未经临床应用
,

所以 临床治疗效

果有待进一步的探讨
。
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回春至宝口 服液质量标准的研究

郭 涛 史 国兵 迟卫 国 马 燕 高声传 靳 宝峰
‘

杨 松
‘
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摘要 本 文采用薄层层 析法 对回春 至宝口 服液 中红参
、

鹿茸
、

淫羊菠的有效成分进行定性 以 法

对 主 要成 分 之 一 的淫 羊 菠 内的有 效 成 分淫 羊 菠 贰进 行含 量 测定
,

方法 准 确
、

灵 敏
、

重 现 性好
,

回收 率 达

关键词 回 春至 宝 口 服液 含量浏定 淫羊乏戒 人参 皂武 甘 氛酸
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回春至 宝 口服液 (简称回春液)主要由红

参
、

鹿茸
、

雄蚕蛾
、

淫羊霍等数 味天然药物组

成的纯 中药制剂
。

具有温 肾壮阳起萎
、

增强身

体免疫力
、

抵抗力的功效 [lj
。

为保证 回春液制

剂质量和药效均衡
,

采用薄层层析法对红参
、

鹿茸
、

淫羊霍中有效成分进行鉴别 ;以高效液

相 色谱法 (H P L C )对主要成分之一的淫羊蕾

,

沈 阳军区 后勤部药检所

叶内的有效成分淫羊蕾贰进行含量测 定
,

该

法准 确
、

重现性 好
,

回收率 达 98
·

97 %

,

R S D

一 1
.
53 %

。

试验证明
,

本鉴别和含量测定方法

适 合于多成分的 回春液
,

可作为制剂质量控

制
。

一
、

试药与仪器

(一 )试剂 正丁醇
、

氯仿
、

甲醇
、

冰乙酸
、

乙酸 乙酷
、

丁 酮
、

甲酸
、

四 氢吠喃等均为分析
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纯 ;供 H P L C 实验用水 为石英玻璃亚沸腾蒸

馏器蒸留的二次蒸馏水
。

( 二 )对 照 品 人参皂贰 R 、1 、

R

。 、

R

g l ,

甘

氨酸
,

淫羊霍贰均为 中国药品生物制品检定

所提供
。

( 三 )药品 回春液 由本院制剂室生产
。

( 四)L C
一

4 A 高效 液 相 色谱仪
、

S P D

一

Z A S

紫外检 W.] 器
、

C

一

R Z A X 色谱数据处理 机
,

日 本

岛津产
。

Z F A
84

一
1 7

型旋转 蒸发器
,

上海 玻璃仪

器二厂
。

( 五 )硅 胶 I王一

C
M C

一

N
a

薄层 层 析板
,

自

制
。

二
、

方法与结果

(一 )鉴 另,

1

1

.

取 本 品 6 支
,

置 水 浴 上 浓 缩 至 约

10 ml
,

用正丁醇 30 m l3 次萃取
。

合并萃取液
,

用水 50 m !洗涤
.
洗液弃去

.
萃取液置水浴上

蒸干
。

残渣加 甲醇适量溶解
,

定容为 sm l
,

作

为供试品溶液
。

另取人参皂贰 R 、, 、

R

。 、

R

g , ,

分

别加 甲醇使成 Zm g/m l的溶液
,

作 为对照品

溶液
。

照薄层色谱法川试验
.
吸取上述四种溶

液 5川
,

分别点于 同一含 梭 甲基纤维 素钠 为

粘合剂的硅胶 H 薄层板上
,

分 别以 氯仿
一

醋

酸 乙酷
一

甲醇
一

水 (l 5 :
40

:
22

: 10) 和 氯仿
-

正丁 醇
一

甲醇
一

水 (20 : 40 : 15 : 10 )为展 开

剂
,

上行展开后
,

取 出
,

晾干
,

喷以 10 % 硫酸

乙醇溶液
,

在 105 ℃ 烘数分钟
,

分别置 日光及

紫外光灯 (入一 365n m ) 下检视
。

供试 品色谱

中
,

在与对照 品色谱相应位置上
,

日光下显相

同的三个紫红色斑点
;
紫外光灯下

,

显相同的

一个黄色和两个橙色荧光斑点
。

2

.

取甘 氨酸对 照品
,

加 70 % 乙 醇 使成

Zm g/m l的溶液
,

作为对照 品溶液
。

照薄层色

谱法试验
,

吸取 (l) 项下供试品溶液 5川 和本

对照 品溶液 1川
,

分别点于 同一含 梭 甲基纤

维素钠为粘合剂的硅胶 H 薄层板上
,

以正 丁

醇
一

冰乙醇
一

水(3 : 1 :
1) 为展开剂

,

上行展开

后
,

取 出
,

晾干
,

喷以 2写茹 三酮 丙 酮溶 液
,

1 0 5 ℃烘数分钟
,

供试 品色谱中
,

在 与对照 品

色谱相应的位置上显相同的桃红色斑点
。

3

.

取 淫 羊 霍 贰 对 照 品
,

加 甲醇 使 成

0. sm g/m l溶液
,

作为对照品溶液
。

照薄层色

谱法试验
,

吸取 (l) 项下的供试 品溶液 5川 和

本对照品溶液 10川
,

分别点于同一含梭甲基

纤维素钠为粘合剂的硅胶 H 薄层板上
,

分别

以 醋酸乙 醋
一

丁 酮
一

甲酸
一

水 (10
: 1 : 1 :

l) 和

醋酸丁酷
一

甲酸
一

水 (l
.
3 : 1 : 1 )10 ℃ 以 下放

置 后的上层溶液 为展开剂
,

上行 展开后
,

取

出
,

晾干
,

置 日光下检视
,

供试品色谱中
,

在与

对照 品色谱相应的位置上
,

显相同的淡黄色

斑 点 ;
喷 三 氯 化 铝 试 液

,

置 紫 外 灯 住 ~

365n m )下检视
,

显相同的橙红色斑点
。

( 二 )淫羊圣式的含量N.I 定 (H P L C 法 )

1
.

色 谱 条 件 色 谱 柱
: Zor bax

一

C S

( 4. 6 m m I D X 1
5c m )

; 流动相
:
四氢吹喃

一

甲醇
一

水 (13 : 23 : 6 4 );流速
:1

.
om l/m in ;

检测波

长
:27on m ;检测 灵敏度

:0
.
08 A U F S ;柱 温

:

室温
。

标准品及样品色谱图(附图 )

2
.
淫羊蕾贰峰面积与浓度 线性关系的考察

精 取 干 燥 恒 重 的 淫 羊 蕾 贰 对 照 品 约

3. sm g ,

置于 sm l容量瓶中
,

加入 甲醇溶解后

稀释至刻度
,

分装至 1一 2m l 容量瓶中
,

密封

后置冰箱 中(4 ℃ )备用
。

用微量注射器分别精

取 淫羊蕾贰标准液 20 、

4 0

、

6 0

、

5 0

、

1 0 0 拌l
,

分

别置 于 lm l 容量 瓶 中
,

用流 动相稀 释至刻

度
,

混匀后每次进样 6川
,

微机计算峰面积
,

绘制峰面积—浓度曲线
,

得一直线
,

其回归

方程
:A ~ 一 226 6

.
9 一 2 05

.
SC 印g/m l)

,

了=

0
.
9 9 9 9

。

3

.

样 品 的 测 定 精 密 量 取 回 春 液

25m l ,

置旋转 蒸发器 中浓缩至 sm l 左右
,

转

移至 分液漏斗 中
,

用正 丁醇 30 m l 分三次萃

取
,

合并萃取液
,

再转至旋转蒸发器 中浓缩至

sm l左右
,

过滤
、

蒸干滤液
,

残渣用甲醇洗涤
,

洗涤液转入 5m l 容量 瓶中
,

定容
,

进样 6川
,

结果见表 1 。

表 1 样品含量m.l 定结 果



附 图

标准品色谱图

标准品及样品 色谱 图 b

b
.
样品色谱图 IC

.
淫羊菠贰

表 l 样品含量浏 定结 果

批 次 峰面积
平均 含量

(陀/lom l)
R SD % (n = 3)

930306

930420 2

3

140846

150218

145532

157065

154446

151957

140426

140634

140530

86.32

91.54
又= 8 7

.
04

R S D
:4

.
8 1写

2

930710 3 83
.
26

表 2 回 收 率实验结果

序号
加入量

(m g)

0.2082

0.2082

0.2082

测得量

(m g )

0.2055

0.2094

0.2031

回收率

(% )

98.7

100.6

97.6

R SD (% )

又= 98
.
9 7 %

R S D
:1

.
5 3 %

4
.

回 收 率实验 于样 品中准确加入 一

定量的淫羊霍贰标准 品
,

参照样 品测定项 下

提 取 后
,

进 样 测 定
,

其 平 均 回 收 率 为

98
.
97%

,

R S D = 1

.

5 3 纬
。

结果见表 2 。

三
、

讨 论

(一 )鉴别人 参皂贰三个成分
,

二种 展开

剂系统均 由于供试品 中其它物质的 干扰
,

当

在紫外光灯下检 视时
,

除人参皂贰 R e
斑点

清晰外
,

R
、1 和 R :,

斑点被掩盖
。

( 二 )按中国药典 90 年版法鉴别鹿茸
,

甘

氨酸的R f值略小于对照品
,

经于供试品中追

加对照品试验
,

确认甘氨酸无疑
。

( 三 )含量测定的关键在于淫羊蕾贰的提

取
。

先后用多种有机溶媒进行摸索
,

其中采用

甲醇虽提取较完全
,

但提取液进样后杂 质峰

较 多
,

且造成柱压上升
。

因此选用
.
正丁醇萃

取
,

萃取液蒸干后用甲醇溶解
,

此法可克服上

述不足
,

并缩短提取时间
,

且对淫羊蕾贰的提

取效果与甲醇提取的基本一致
。

( 四)近年 虽有 报道 H P L C 法 测定淫羊

霍贰含量[3. ‘〕
,

但生药味数较少的制剂
。

本文

所 采用的 H P LC 法应用于成 分众多的 回春

液
,

取得较满意结果
,

可作为口 服液的质控指

标
。

鉴于淫羊蕾产地
、

采集季节
、

浸提时间的

不同
,

各批次间含量差异较大
,

故暂订淫羊蕾

贰含量为不低于 65拜g / 10 m l
。
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超声藕合剂配方及制法的改进

陈荣才 李丽 霞

(武誓广西总队医院药局 南宁 530003)

我院 1986 年 以前配制超声藕 合剂的几

个配方
,

都是引用外单位的
。

有的用梭 甲基纤

维素钠与液状石蜡
,

也有的用液体石蜡与丙

黄着胶制成
,

均存在一些问题
,

主要是液状石

蜡分散不均匀
,

图像显示效果不够理想
;
加上

制备方法不统一
,

配制周期过长
。

为克服上述

缺点
,

笔者配合临床反复试验对 比
,

改进处方

组成 比例
,

改进制备方法
,

得到了满意的配方

和操作工艺
,

从而节省了配制时间
,

提高了临

床检查效果
。

一
、

改进设计与实验过程

(一 )改进处方 配 比 在原 有处方 基础

上
,

经过对 比试验
,

认为用甘油与梭甲基纤维

素钠制成的藕合剂效果好
。

但梭 甲基纤维素

钠的用量各处方投量不一
,

有的为 2
.
9% 〔幻 ,

有的为 3%
,

也有的为 4% 〔2 , ,

有的还更高
。

究

竟用量多少为宜 ? 笔者着重筛选梭甲基纤维

素的用量
。

实验用梭甲基纤维素钠为上海化学试剂

采购 供应站 经销的 实验试 剂
,

p H 为 6. 5 一

8
.
0 ,

粘度 R H 600一 1400 厘泊
。

实验方法
:
采取华 罗庚优选法取七 点进

行 双 盲 试 验
,

结 果 每 10 00 ml 藕合剂 加 入

26
.
25 9 梭甲基纤维素钠为优选点

,

确定按此

比例组方
。

( 二)改进制备 方法 过 去操作 方法 不

一
,

有的采取加热溶胀后搅拌的方法“ ’‘, , ,

有

的是加热 浸泡溶胀静置 24 小时后再搅拌 的

方法
,

配制时间较长
。

笔者通过多次对 比试

验
,

优选 方法为将竣甲基纤维素钠先后 与乙

醇
、

甘油研磨后立即加入沸水进行搅 拌至全

溶
。

每配制 Z000m l本品
,

前后只需 45 分钟左

右
。

( 三)贮存温度影响试验 将按改进处方

与配法制成的本品分别置于电冰箱的冰冻室

C n ℃ )和冷藏室 (n ℃ )贮存 24 小时
,

取 出

恢 复至室温 (2 8℃ )
,

然后供 B 超 室使用
,

其

临床效果与不经冰冻
、

冷藏的本品无 明显差

异
。

二
、

改进处方组成制法与质检结果

通过上述优选实验确实了新的超声藕合

剂组方
、

制备方法
,

并进行了质量考察
。

( 一 )处方 梭甲基纤维素钠 52
.
59

乙醇 (7 5 % ) 150
.
om l

甘油 100
.
om l

尼 泊金乙酷 2
.
09

香精 适量

蒸馏水 加至 Z0 00rn l

(二 )制法 取尼泊金乙醋加入乙醇中搅

溶
,

另取梭 甲基纤维素钠
,

两者合并置研钵中

研磨均匀
,

分次加入甘油研匀
,

再加适量沸水

稍加 研磨 后转 置刻度 容器 中
,

加 沸水 至近

20 00m l
,

以每分 钟 2500 转 的速 度 电动搅拌

至完全溶解
,

加入香精及蒸馏水至全量
,

搅匀

即得
。

( 三 )质量考察结果 本品经广西大学物

理系
、

化工系联合检测
,

其主要性能指标见附

表
。


