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冠舒片的薄层色谱鉴别

马秀嫌 辛 杰 张 岩 马德林

济南军区总医院 济南

摘要 本文报道冠舒片中葛根
、

元胡和丹参的薄层色谱鉴别结果
,

方法简便
,

专属性强
,

可作为该产品

的质量控制标准
。
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冠舒片是我院用于治疗冠心病
、

心绞痛

的有效中药制剂
,

由丹参
、

葛根等中药组成
,

具有活血化疲
、

理气止痛的功效
。

临床应用二

十余年
,

疗效确切
。

为了更好地保证用药安全

有效
,

严格控制产品质量
,

我们采用薄层色谱

技术对其主药葛根
、

元胡和丹参进行了鉴别
。

一
、

仪器及试药

冠舒片样品
。

本院制 剂室生产
,

批号
,

和  !  ∀ 葛根
、

元胡
、

丹参

的阴性对照药
。

按处方组成除去被检药材
,

干燥
,

制 成粗粉
,

均 由本院制剂室提 供 葛

根
、

元胡和丹参对照药材
。

经马德林主任药师

鉴定
,

℃干燥
,

制成粗粉 ,葛根素
、

延胡索乙

素和丹参酮 对照品
。

均购于中国药品生

物制品检定所 薄层板
,

。

为含 写
一

的硅胶 板

自制
,

℃烘 备用 荧光

分析仪
,

德国制造 所用试剂均为分析纯
。

二
、

方法与结果

一 葛根 的薄层 色谱鉴另

取供试品 片
,

剥去糖衣
,

研细
。

称取
,

加乙醇 水浴 回流提取 小时
,

冷

却
,

滤过
,

滤液水浴蒸干
,

加 乙醇溶解并定容

于 容量瓶中
,

作为供试品溶液
。

称取葛

根
,

及其阴性对照药
,

同法制成葛根

对照药材溶液和阴性对照溶液 另取葛根素

对 照品  
!

∀

,

加 乙醇溶解并 定容于 Zm l

容量瓶中
,

作 为对照品溶液
。

吸取上述四种溶

液各 1川
,

分别点于同一薄层板上
,

以正丁醇

一氨水 (1 ~ 5) 一 甲醇(5
:2 : 1

.
5) 为展开剂

,

展开
,

展距 gc m
,

取 出
,

晾干
,

氨熏 5 分钟
,

于

荧光灯(365n m )下检视
。

供试品与对照药材

色谱中
,

在与葛根素对 照品色谱相应的位置

上
,

显相同的蓝色荧光斑点
,

而阴性对照品溶

液中则无此斑点
。

结果见图 1
。

( 二 )元胡的薄层 色谱鉴别
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图 2 冠舒 片中元胡的 T L C 图谱

1. 供试品

2
.
延胡索乙素对照品

3
.
元胡对照药材

4. 元胡阴性对照品

取上述四种溶液 各 4川
,

点于同一薄层板上
,

以石油醚 一醋酸乙醋 (85
: 15) 为展开剂

,

展

距 10c m
,

取出
,

晾干
,

自然光下检视
,

供试 品

与丹参对 照药材色谱中
,

在与丹参酮 I A 色

谱相应的位置上
,

显相 同颜色的红色斑点
,

而

阴性对照品中则无此斑点
。

结果见图 3
。
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图 1 冠舒片中葛根的 T L C 图语

1.供试品

2
.
葛根素对照品

3
.
葛根对照药材

4
.
葛根阴性对照品

取供试品 25 片
,

剥去糖衣
,

研细
。

称取

99 ,

另取元胡药村及其阴性对照药各 99
,

分

别按药典法[l] 制成供试品溶液
、

对照药材和

阴性对
一

照品溶液
。

称取延胡索 乙素对照 品

2
.
10 m g

,

加 乙 醇溶 解并 定容于 2m l容量 瓶

中
,

作为对照品溶液
。

吸取上述供试品溶液
、

阴性对照品溶液 5川
,

对照药材
、

延胡索 乙素

对照品溶液各 2川
,

分别点于 同一薄层板上
,

以石油醚一醋酸乙醋 (2
: 1
.
7) 为展开剂

,

氨

蒸气饱和 巧 分钟图
,

展开
,

展距 gc m
,

取出挥

干溶剂后置碘蒸气中显色 10 5
。

取 出
,

挥去

碘
,

于荧光灯 (365n m )下观察
。

供试品和对照

药材色谱中
,

在 与延胡索 乙素对照 品相应的

位置上
,

显相 同颜色的黄绿色荧光斑点
,

而阴

性对照品中无此斑点
。

结果见图 2
。

( 三)丹参的薄层 色谱鉴别

取供试品 20 片
,

同前法研细
。

称取 59 ,

加乙醚 (50
,

30
m l) 冷浸提取两次

,

每次 2h
,

滤

过
,

滤液合并
,

水浴蒸干
,

残渣加醋酸 乙醋溶

解并定容于 Zm l容量瓶中
,

作为供试品溶

液
。

另取丹参对照药材及其 阴性对照药各

59 ,

同法制成对 照药材溶液和丹参阴性对照

品溶液
.
称取丹参酮 I *2

.
46 m g

,

加醋酸 乙醋

溶解并定容成 2m l
,

作为对照品溶液
。

分别吸

‘, O
O 0

图 3 冠舒片中丹参的 T L C 图谱

1.供试品

2
.
丹参酮 I A 对照品

3. 丹参对照药材

4.丹参阴性对照品

三
、

讨论

(一)经过对溶剂系统的筛选
,

本文用于

葛根
、

元胡和丹参的薄层展开系统分离效果
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好
,

斑点清晰
。

( 二 )葛根和元胡 的检视均 于 365n m 下

观察
,

分别可见清晰的有色荧光斑点
,

方法简

便
,

易于判断
,

避免 了使用显色剂 的弊端
,

且

层析结果稳定
。

( 三 )三种药物的检视均 采用对照药材
、

阴性对照药与供试品同法制备试液
,

结果被

检成分不受其它药物干扰
,

具有专属性
。

经对

173

三批样品进行不同时间的考察
,

重现性好
。

该

方法可作为该产品的质量控制标准
。
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分光光度法与生化分析法对拘祀多糖
口服液含量测定的比较

韩 晋 张嘉麟

(解放军第 302 医院药ffIJ 科 北京 100059)

摘要 构祀多糖 口服液是我院近年来研制生产的具有提高机体免疫功能
,

降低转氨酶
,

促进病变肝脏

的再生和修复
,

对慢性肝炎有显著疗效的 口服制剂
。

目前国内有多家药厂生产其它剂型
,

但尚无统一的质量

标准
,

其含量测定方法不一
,

本文对 10 批产品用分光光度法与生化分析法进行比较测定
。

实验结果表明两种

实验方法经统计学处理无显著差异
。

用分光光度法测定多糖含量
,

其显色稳定
,

灵敏度高
,

重现性好
,

但较繁

琐
。

生化分析法具有灵敏快速
、

样品用量少
、

精密等优点
,

适合医院药房快检
。

关键词 构祀多糖
;分光光度法

;生化分析法

构祀多糖 口服液是我院近年来研制生产

的具有提高机体免疫功能
,

降低转氨酶
,

促进

病变肝脏的再生和修复
,

对慢性肝炎有 显著

疗效的 口服制剂
。

目前国内有多家药厂生产

其它剂型
,

但尚无统一的质量标准
,

其含量测

定方法不一
,

就此本文对 10 批产品用分光光

度法与生化分析法进行比较测定
。

一
、

实验材料

美国惠普公 司 84 52A 型紫外分光光度

计
;
瑞士产 C O B A S M IR A 型 自动生化分析

仪
;
葡萄糖标准 品

;
拘祀多糖 口服液 (10 批

次)
。

二
、

实验方法和结果
(一 )分光光度 法[lj

1
.
标准曲线的制备 精密称取 105 ℃干

燥恒重的标准葡萄糖 100 m 义
,

置 lo0m l 容量

瓶 中
,

加水溶 解并稀释至刻度
;精取葡萄糖溶

液 10
、

2 0

、

4 0

、

6 0

、

5 0

、

1 0 0 拌l
,

分置于具塞试管

中
,

各加蒸溜水使体积为 2
.
om l

,

再各加苯酚

试液 1
.
0m l ,

摇匀
,

迅速滴加浓 硫酸 5
.
om l,

摇匀后放置 sm in
,

置沸水浴中加热 15 m in
,

取出冷却至室温
;另以蒸馏水 Zm l

,

加苯酚和

硫酸
,

于 490
n m 处测定吸收度

,

绘制标准曲

线
,

回归方程为

A = 6
.128X 10一 3

C + 2
.
5 8 6 X 1 0

一 2 , r
= 0

.

9 9 9

2

.

含 童浏定 精密吸取各批样 品 lm l

至 loom l容量瓶中加水至刻度
,

再精密吸取

0
.
sm l于具塞试管中

,

按标准曲线制备项下

方法测定吸收值
。

按回归方程求出供试液 中

葡萄糖含量
,

按下式计算样品中多糖含量
〔, ’。

多糖含量 (% ) = [ (e x D x f)/v ] x lo o %

式中 C 为供试构祀多糖浓度伽g/m l)
,

D


