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表 回收率试验结果
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表 样品测定结果 标示量 二
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讨论

为了获得更佳的测定结果
,

可通过人机对话进

行吸收曲线波长范围的截取和波长间隔的选择
,

然

后由褶合光谱仪自动完成褶合变换
、

最佳条件选择

及结果计算
。

本文经试验截取的吸收曲线波长段是

测定液在 内吸收度几乎不变
,

因此在 内

做完实验确保结果可靠
。
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薄层扫描法测定止咳清肺 口服液中紫莞酮的含量

张 旭
,

俘志清
,

姜铁夫
,

汪 宇
,

李长见 中国人民解放军第 医院药剂科
,

辽宁 沈阳

摘要 目的 制定止咳清肺 口服液中紫莞酮的含量测定方法
。

方法 采用薄层扫描 法进行侧定
。

酮点样量在
一 林 之间 线性关 系良好

,

相关 系数
。

回收率为
,

尺 口

论 本法灵敏
、

简便
、

准确
,

可用于本制剂 的测定和质量控制
。

关键词 止咳清肺 口服液 紫芫酮 薄层扫描法
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结果 紫莞
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止咳清肺 口服液是由紫苑
、

冬花
、

金银花
、

川 贝

母等多味中药组成的复方制剂
,

具有健肾益肺
、

消痰

止咳之功用
,

用于支气管炎
、

肺炎
、

支气管哮喘等
,

由

我院研制并在临床长期应用
,

效果优良
。

为控制其

质量
,

我们对其主药紫苑中的紫苑酮进行含量测定
,

作为检测和控制该制剂的含量指标
,

为该制剂质量

控制提供了可行的方法
。

1 仪器与试药

cs 一 9 0 00 薄层扫描仪 ( 日本岛津 );硅胶 G (青

岛海洋化工 厂 ) ;定量毛细管 (美国
,

D ru m m
on d 公

司 );P B Q
一
11 型薄自动铺板器 (重庆南岸新力实验

电器厂 ) ;紫苑酮 (C
3。H S。

O
) 对照品 (中国药品生物

制品检定所 );止咳清肺 口 服液由中国人民解放军

第 263 医院制剂室提供 ;其它试剂均为分析纯
。

2 方法与结果

2
.
1 供试品溶液的制备

精密量取本品 20 m L
,

精密加氯仿 50 m L
,

称定重

量
,

超声处理 lh 后
,

取出
,

冷却
,

再称定重量
,

用氯仿

补足减失的重量
,

摇匀
,

滤过
,

精密量取滤液 25 m L
,

挥干
,

残渣用氯仿溶解并转移至 sm L 量瓶中
,

加氯

仿至刻度
,

作为供试品溶液
。

2

.

2 对照品溶液的制备

取紫苑酮对照品适量
,

精密称定
,

加氯仿溶解
,

制成每 lm L 含 lm g 的溶液
,

作为对照品溶液
。

2

.

3 空白溶液的制备

按处方组成剂量
,

依照工艺要求制成缺紫苑的

模拟止咳清肺 口服液
,

按供试品溶液制备项下方法

操作
,

制得空白溶液
。

2

.

4 色谱条件

薄层条件
:
精密吸取对照品溶液 2

、

4 林L 及供试

品溶液 5林L 点于同一 0
.
5% 竣甲基纤维素钠为粘合

剂的硅胶 G 薄层板 ;石油醚 (60
一
90 ℃ )

一
醋酸乙醋

(19 :l) 为展开剂 ;显色剂为 10 % 硫酸乙醇溶液;在
112 ℃加热至斑点显色清晰

,

取出后在薄层板上覆盖

同样大小的玻璃板
,

周围用胶布固定
。

扫描条件
:
双

波长反射法锯齿扫描;经对紫苑酮斑点进行光谱实

验表明
,

扫描波长
:入、 =

3 9 o
n
m

、

入。 =
6 5 o

n
m

。

2

.

5 线性 关系考察

吸取对照品溶液 0
.
5

、

l

、

2

、

3

、

4

、

5 林L
,

分别点于

同一硅胶 G 薄层板上
,

依法操作
。

扫描测定峰面

积
,

以点样量为横坐标
,

峰面积为纵坐标
,

绘制标准

曲线
。

结果表明紫苑酮在 0
.
87

一
4

.

95 林g 之间显 良

好的线性关系
。

回归方程 Y 二
5 79

.

98
X 一

20

.

14

,
: =

0

.

9 9 9 1

。

2

.

6 精密度试验

2
.
6
.
1 同板 精密吸取同一对照品溶液 3林L

,

分别

点于同一薄层板上 (共 6 个斑点)
,

依法操作
,

测定

峰面积积分值
,

R S D
=

0

.

9 %
(

n 二
6 )

。

2

.

6

.

2 异板 精密吸取对照品溶液 3林L
,

分别点于

不同薄层板上
,

依法操作
,

测定峰面积积分值沂SD

= 1
.
2% (

n = 6 )
。

2

.

7 稳定性 实验

精密吸取供试品溶液 5林L
,

点于薄层板上
,

依法

操作
,

每隔 30 m in 测定一次斑点的峰面积积分值
,

共

测定 6 次
,

结果表明紫苑酮显色后在 2
.
5h 内稳定

,

R

SD

二 2
.
1 % (

n 二
6 )

。

2

.

8 重复性试验

取同一批供试品(批号
:20020828 )

,

依法操作
,

精密吸取对照品溶液 1
、

3 林L
,

供试品溶液 5林L
,

重复

测定 6 次
,

其紫苑酮平均含量为 0
.
12m岁支沂SD

=

2
.
0% (

n = 6)
。

2

.

9 空白试验

取对照品溶液及空白溶液各 5 林L
,

分别点于同

一薄层板上
,

依法操作
,

空白溶液在紫苑酮位置无相

应斑点
。

2

.

10 加样回收率试验

采用加样 回收 法
,

精密量取 已知含量的样 品

10 m L
,

加人一定量 的紫苑酮对照品
,

照供试品溶液

的制备项下依法操作
,

点样 5 林L
,

另精密量取对照品

溶液 1
、

3 林L
,

计算回收率
,

结果见表 1
。
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表 1 加样回收率测定结果

编 号 取样量 (m L) 样品中含量 (m g) 加人量 (m g ) 测得量 (m g) 回收率(% ) 平均回收率(% ) RSD ( % )

0
.
99

1
.
0匕

1
.
14 2 9 9

.
3

1
.
2 2 6 9 8

.
9

1
.
0 4 4 10 1

.
4

0
.
8 9 3 9 8

.
1

1
.
0 8 4 9 9

.
4

7气
, ,OC

79

⋯
000

I0lUI0l0

0.160.160.160.160.16
2.11 样品含量的测定

按上述方法对 5 批样品进行含量测定
,

样品点

样 5 林L
,

对照品溶液各点样 1
、

3 协L
,

其结果见表 2 (
n

= 5 )
。

表 2 止咳清肺 口服液中紫兑酮测定结果

批 号 紫苑酮平均含量 (m岁支 ) R sD (% )

200204 01

20020702

2(〕0 2 0 8 2 8

2(刃20 9 1 1

2 00 2 1 12 6

0
.
13 9

0
.
1 17

0
.
12 0

0
.
14 4

0
.
12 9

1
.
9

0
.
9

3 讨论

本实验采用中国药典 2000 年版一部的方法 〔’〕
,

结合实际情况考察发现药典所载方法完全适合止咳

清肺 口服液成品紫苑酮的含量测定
,

测定结果及 回

收率均满意
。

根据所测得结果及原处方紫苑量
,

确定本品含

紫苑酮每支不少于 0
.
10 mg

。
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清热止咳颗粒的定性鉴别

朱宁江
,

江爱龙
,

李 昆(武警江西省总队医院
,

江西 南昌 33000 1)

摘要 目的
:
探讨中药清热止咳颗粒定性鉴别方法

。

方法
:
采用薄层 色谱法

,

将本品颗粒提取制备成供试品

溶液
,

另取对照品按处方比例制备成对照溶液
,

点样 于硅胶 G 薄层板
,

选择不 同的展开剂
,

展开
、

取出晾干
。

结果
:
供试品色谱中在与对照品 色谱相应位置上均显相 同颜 色斑点

。

结论
:此方法用 于该药品的质量定性鉴

别可行
,

为临床提供安全有效
,

疗效稳定的药物
。
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清热止咳颗粒系根据我院临床医生的临床经验

总结并结合中医药理论
,

选用麻黄
、

黄琴
、

牛芬子
、

杏

仁
、

甘草
、

石膏等组方而成
,

并经科学加工而成中药

颗粒剂
,

功能为清热
、

宣肺
、

平喘
,

临床用于外感引起

的发热恶寒
、

咳嗽痰黄
、

气促喘息等症
,

获较好疗效
。

为了更好地控制本产品质量
,

确保临床疗效
,

我们对

本产品进行了质量标准研究
,

为临床提供安全有效
、

疗效稳定的药物
。

1 仪器及材料

薄层自动铺板器 (重庆)
、

三用紫外线分析仪

(上海 )
,

sP
U
一
1 自动喷雾显色仪( 日本 )

,

微量毛细

管(美国)
。

黄琴昔对照品
、

盐酸麻黄碱对照品
、

牛芬子对照

药材
、

甘草对照药材 (中国药品生物制品检定所提

供 )
。

清热止 咳颗粒三批 (批号分别 为 990608
、

9 9 0 6 2 0

、

9 9 0 6 2 5

,

由本院制剂室提供 )
。

2 方法及结果

2
.
1 麻黄薄层层析

取本品颗粒 2 包 (69 )加水 20m L 使溶解
,

加浓

N H 。
·

H

Z

o
m L 混匀

,

用 乙醚振摇提取 2 次
,

每次

20m L
,

合并乙醚液
,

蒸干
、

残渣加酸性甲醇 1m L (取
H cl 1m L

,

加甲醇至 20 m L) 溶解作为供试品溶液 ;另

取盐酸麻黄碱对照品
,

加甲醇制成 lm g
·

m L

一 ’

的对

照品溶液
。

按处方比例取除麻黄的其它药材
,

按本

品制备工艺及供试品溶液制备方法操作
,

制备麻黄

阴性对照溶液
。

分别吸取上述溶液各 sm L
,

点样于

同一以 C M C
一 N a 为粘合剂的硅胶 G 薄层上 以氯仿

一醋酸乙醋一甲醇一浓 N H
3 ·

H

Z

O
( 10

:
4

:
2

:
0.

3) 为展开剂
,

展开
、

取出
、

晾干
,

喷以苟三酮试液
,

10 5 ℃ 烘呈斑点显色清晰
。

供试品色谱中
,

在与对照


