
 

 

国药典》一部附录 试验
,

吸取上述两种溶液及

阴性对照液各 林
,

分别点于同一硅胶 薄层板

上
,

以正己烷
一
醋酸乙醋 为展开剂

,

展开
,

取

出
,

晾干
,

置紫外灯 下视察
,

供试品色谱中
,

在与对照药材色谱相应 的位置上
,

显相同颜色的荧

光斑点
。

阴性对照无干扰
。

见图
。

上
,

显 相同颜色 的荧光斑点
。

阴性 对 照无 干扰
。

见图
。

一一 肠 一一
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图 川 芍的薄层色谱图
一
样品

一 川芍对照药材溶液
一 阴性对照液

陈皮的鉴另
, 」 取本品 粒

,

加甲醇
,

加热回流
,

滤过
,

取滤液
,

浓缩至约
,

作为供试品溶液
。

另取橙皮贰对照品
,

加 甲醇制成

饱和溶液
,

作为对照品溶液
。

照薄层色谱法 《中国

药典》一部附录 试验
,

吸取供试品溶液及阴性

对照液各 林
,

对照品溶液 林
,

分别点于同一用

氢氧化钠溶液制备的硅胶 薄层板上
,

以醋酸

乙酷
一 甲醇

一
水 为 展开剂

,

至约
,

取出
,

晾干
,

再以甲苯
一
醋酸乙醋

一 甲酸
一
水

的上层溶液为展开剂
,

取出
,

晾干
,

喷以 三氯化铝 甲醇溶液
,

置紫外光灯

下视察
,

供试品色谱中
,

在与对照品色谱相应的位置

图 陈皮的薄层 色谱图
一
样品

一
橙皮贰对照品溶液

一
陈皮对照药材溶液液

一 阴性对照液

讨论

女宝胶囊质量抽查中
,

性状
、

水分
、

卫生学检验

都有不合格者
,

因没有定性定量指标
,

其中药味组成

按原标准检验更是难以控制
,

必须提高质量标准
。

女宝胶囊主药多以活血化淤为主
。

方中红花

为君药
,

川芍
、

当归
、

白芍
、

陈皮均具有很好的活血
、

养血
、

行气
、

化淤功效
,

是起主要作用的药味
。

本文

对以上五味主药进行了多次薄层实验
,

重现性好
,

结

果准确
,

能够较好地控制女宝胶囊质量
,

保证其临床

用药安全有效
。
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聚类分析法在龟板鉴别中的应用

胡清宇 浙江省温州市药品检验所
,

浙江 温州

摘要 目的 建立一种新的龟板鉴别方法
。

方法 以 龟板各盾片比值为量化指标
,

用聚类分析法进行聚类
。

结果 本方法与传统的方 法完全吻合
。

无需特殊仪器
,

可排 除人为干扰
。

结论 该方法相对结构辫析方法有

明确 的界线
,

为龟板的分类和鉴别提供 了新思路
。

关键词 聚类分析法 龟板 鉴别检查

中图分类号 文献标识码 文章编号
一

 
一  ! 一

龟板为常用中药
,

在《神农本草经》中被列为上

品
,

具有滋阴潜阳
,

益肾强骨
,

养血补心 的功效
’ 。

其 来 源 药 典 规 定 为 龟 科 动 物 乌 龟

 的背甲和腹 甲〔
’〕

。

目前
,

对其鉴

别主要 有 性状
’ 、

显 微
、

理化
、

化学成分含量测

定 〔‘〕等
,

这些方法均麻烦费时
,

且对其性状的描述

比较模糊
,

没有明确的界线
,

因此对于其真伪的辨析

有时难以把握
。

本文利用龟板各盾片比值为量化指

标
,

进行聚类
,

结果令人满意
。

材料及仪器

。

材料 来源见表
。

仪器 游标卡尺 机
。
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表 龟板及其混伪品试样来源

编 号 品 名 原动物来源 试样来源

龟板 龟科龟属乌龟 ”  丽水市药检所标本
龟板 龟科龟属乌龟 ” 金华医药站标本

龟板 龟科龟属乌龟 ”  《中药材鉴别图解 刘宝玲主编

黄喉水龟板 龟科水龟属黄喉水龟
刀砂侣  丽水市药检所标本

黄喉水龟板 龟科水龟属黄喉水龟
刀
” 以 遂昌县药检所标本

黄喉水龟板 龟科水龟属黄喉水龟 ￡ 笋 以 丽水医药站标本
缅甸陆龟板 陆龟科陆龟属缅甸陆龟  

刹云
〕
‘嗜 户 丽水市药检所标本

缅甸陆龟板 陆龟科陆龟属缅甸陆龟  川云况乙召以 坏 丽水 医药站标本

缅甸陆龟板 陆龟科陆龟属缅甸陆龟  汹
,
‘召 琢 金华医药站标本

平胸龟板 平胸龟科平胸龟 尸切  
。‘ 流  丽水市药检所标本

平胸龟板 平胸龟科平胸龟 产吸王妙 ‘亡刀汉脚 朋绍创
健岁人‘‘

沼  家养活体

闭壳龟板 龟科闭壳龟属 某龟 种待定 金华医药站标本
闭壳龟板 龟科闭壳龟属 某龟 种待定 丽水医药站标本
大地龟板 龟科地龟属大地龟 晓 夕 。刀 肠  丽水市药检所标本

巧 眼斑沼龟板 龟科沼龟属眼斑沼龟 他 , 乙五不 丽水市药检所标本
眼斑沼龟板 龟科沼龟属眼斑沼龟  !∀ ‘ 丽水市药检所标本

眼斑沼鱼板 龟科沼龟属眼斑沼龟  枷
·

丽水市药检所恒;垄

_

2 方法与结果 2
.
2 聚类分析方法的应用

2
.
1 量化指标的测量 将表 1 的龟板按图 l所示 2

.
2
.
1 聚类统计量的选择 目前

,

度量样品间的亲

准确测量六种盾片中缝线长度 (Li )
、

左侧上缘宽度 疏程度的聚类统计量很多
。

本文采用欧氏距离和相

(W i)
,

按下式计算比值
:

似系数中的夹角余弦作为聚类统计量
。

公式如下
:

欧氏距离
:“
IJ

司吕
,

(
x 、‘ 一 x 」k

)

’

相似系数(夹角余弦)
:孔

月份
、、X ik

’
x

j
k

)

工
x
孔

·

月
lx
孔

图 l 龟板各盾片标示图

1一颐盾;2一舷盾 ;3
一

胸盾 ;4
一

腹盾
;5一股盾;6

一

肛盾

Li 各盾片中缝线长度 ;w i各盾片上缘宽度 ;i
。
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Ai 为各盾片长宽之比
,

反映该盾片的形状
。

结

果见表 2
。

表 2 龟板及其混伪品 Ai 值矩阵

编号 品 名 A I AZ A3 A 4 AS A 6

l 龟板 1
.
30() 0

.
350 0

.
880 1

.
080 0

.
8(X) 0

.
7 86

2 龟板 1
.
080 0

.
5的 0

.
8肠 0

.
8 17 0

.
870 0

.
674

3 龟板 1
.
110 0

.
483 0

.
839 1

,

0 2 0 0

.

7 6 3 0

.

6 8 9

4 黄喉水龟板 0 784 0
,

6 6 7 0

.

7 料 0
,

8 2 0 0

.

7 3 5 0

.

66

7

5 黄喉水龟板 0
.
786 0

.
6 14 0

.
6 67 0

.
94 2 0

.
698 0

.
7 88

6 黄喉水龟板 0
.
906 0

.
702 0

.
702 0

.
933 0

.
833 0

.
690

7 缅甸陆龟板 1
.
创刃 0

.
6 3 8 0

.
5(X) 1

.
5 60 0

.
7 44 0

.
2 2 6

8 缅甸陆龟板 1
.
2(X) 0

.
875 0

.
8(X) 1

.
325 0

.
609 0

.
138

9 缅甸陆龟板 0
.
780 1

.
110 0

.
625 1

.
5 19 0

.
687 0

.
252

10 平胸龟板 0
.
50() 0

.
925 0

.
7 70 0

.
362 0

.
707 0

.
957

11 平胸龟板 0
.
475 0

.
974 0

.
7 30 0

.
46() 0

.
593 1

.
020

12 闭壳龟板 1
.
720 0

.
349 0

.
7 88 0

.
889 0

.
169 1

.
110

13 闭壳龟板 1
.
9 10 0

.
386 0

.
9 10 0

.
985 0

.
205 1

.
032

14 大地龟板 1
.
250 0

.
842 0

.
764 1

.
070 0

.
7 17 0

.
725

15 眼斑沼龟板 1
.
359 0

.
825 0

.
738 0

.
979 0

.
46 7 0

.
843

16 眼斑沼龟板 1
.
292 0

.
882 0

.
833 1

.
以X ) 0

.
5 5 3 0

.
7 80

价 眼斑沼龟板 L 垮9 OJ 只旦22旦丛卫2旦鱼生渔竺鱼竺

diJ为第 i个样品与第 j个样品之间的距离 ;,
lj为

第 i个样品与第 j个样品之间的相似系数 ;k 表示指

标数
。

2

.

2

.

2 聚类算法 采用最长距离法
,

即由相似程度

最好的第 h 类和第 k 类所组成的新类 P 类
,

与其它

各类的相似程度用下式计算
:

dpi二 m ax { d h i
,

d k i
}

;
rp i

=
m i

n

{
th i

,

rk i
}

2

.

2

.

3 相似矩阵的计算及聚类图的绘制 根据上

述公式
,

采用 BA SI C 语言在微机上通过运算
,

分别

得到两个相似矩阵(表 3
、

表 4 )
,

及两个聚类图
,

见

图 2
,

图 3
。

3 讨论

3
.
1 本文对龟板的聚类分析无需特殊仪器

,

仅量取

各盾片的长宽比值的六个指标
,

方法简便
,

同时排除

人为干扰
,

结果与传统的分类完全吻合
,

为龟板的分

类和鉴别提供了新思路
。

3

.

2 从图2 可看出
,

当
; = 0. 989 时

,

可将各属龟板分

开
,

即 a(正品乌龟)
、

b
( 黄喉水龟)

、
e

( 大地龟)
、

d
( 眼斑

绍龟)
、
e

( 闭壳龟)
、

f
( 平胸龟属)

、

g

、

h

、

i

( 陆龟属):当
r

=0
.
8田 时

,

又能将各科龟板分开
,

即 A (龟科)
、

B( 平胸

龟科)
、

C( 陆龟科)
。

同样
,

从图 3 的欧氏距离聚类图上

看出
,

当 d取不同值时
,

亦可将各属各科分开
。
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表 3 龟板及其混伪品相似矩阵 (相似 系数 )

编号 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17

1 *

2 0
.
988 9 *

3 0
.
995 7 0

.
994 0 *

4 0
.
964 6 0

.
985 2 0

.
983 3 *

5 0
.
968 4 0 978 4 0

.
983 4 0

.
994 4 *

6 0
.
969 70

.
987 6 0

.
986 4 0

.
997 5 0

.
994 5 *

7 0
.
9l2 00

.
900 7 0

.
927 7 0

.
908 0 0

.
9 l5 9 0

.
926 l *

8 0
.
9 l9 90

.
920 3 0

.
939 80

.
927 lO

.
9l6 8 O

.
936 l0

.
972 9 *

9 0
.
86 l 30

.
873 9 0

.
897 0 0

.
9 l7 0 0

.
9l5 l0

.
925 3 0

.
970 8 0

.
968 3 *

10 0
.
832 6 0

.
888 5 0

.
864 20

.
932 l0

.
9l7 4 O

.
9 l4 lO

.
712 7 0

.
762 2 0

.
782 4 *

11 0
.
827 5 0

.
876 50

.
860 6 0

.
929 5 0

.
922 O 0

.
9 ll 6 0

.
723 0 0

.
766 9 0

.
798 l0

.
995 3 *

12 0
.
934 5 0 900 3 O

.
9 l6 30

.
867 I0

.
882 3 0

.
87O 0 0

.
789 0 O

.
327 5 0

.
734 4 0

.
762 20

.
773 0 *

13 0
.
94 1 6 0

.
907 80

.
924 20

.
871 l0

.
88 l 4 O

.
874 8 0

.
8O8 2 0

.
852 4 0

.
75l 8 0

.
750 9 0

.
758 9 0

.
997 4

14 0
.
973 3 0

.
980 90

.
986 2 0

.
984 7 0

.
982 7 0

.
989 2 0

.
932 4 0

.
957 5 O

.
927 0 0

.
885 3O

.
888 3 0

.
9 l4 4 O

.
92l 7 *

15 0
.
962 4 0 960 70

.
970 0 0

.
96l 7 0

.
964 I0

.
964 4 0

.
895 20

.
932 8 0

.
888 6 0

.
873 0 0

.
882 2 0

.
953 4 0

.
956 7 0

.
990 3 *

16 0
,

9

64

9 O 9 7 0 0 0

.

9 7 7 2 0

.

9 7 5 8 O

.

9 7 3 l O

.

9 7 6 5 0

.

9 0 9 7 0

.

9 4 7 2 0

.

9 O 8 8 0

.

8 8 9 5 O

.

8 9 5 7 0

.

9 3 3 7 0

.

9 3 9 6 0

.

9 9 5 7 0

.

9 9 7 2

*

1 7 0

.

9
5

9 8 0

.

9 6 1 0 0

.

9
7 l

2 0

.

9 7 2 0 0

.

9 7 4 6 0

.

9 7 0 0 0 8 8 8 6 0

.

9 2 6 2 0

.

8 9 3 8 O

.

8 9 8 6 0

.

9 0 9 6 0

.

9 4 2 7 0

.

9 4 3 8 0

.

9 8 8 6 0

.

9 9 6 3 0

.

9 9 6 7

*

表 4 龟板及其混伪品相似矩阵 (欧氏距 离)

编号 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17

1 *

2 0
.
4 02 1 *

3 0
.
262 10

.
243 8 *

4 0
.
685 4 0

.
371 0 0

.
4 36 4 *

5 0
.
6 39 4 0

.
420 7 0

.
4 14 50

.
199 1 *

6 0
.
584 5 0

.
3 11 4 0

.
347 60

.
20 1 9 0

.
226 4 *

7 0
.
996 2 0

.
942 2 0

.
810 80 92 1 5 0

,

8 7 9 9 0

.

8
1

8 6

*

8 O

.

8 9
4

8 0

.

8 7 6
7

0

.

7 6 4 0 0 8
7 7

6 O

.

9 1 3 4 O

.

7
9 6 6 0

.

5 l 7
I

*

9
l

.

l
8 2 l l

.

0 9 5
l

O

.

9 9 6 8 0

.

9 3
4

6 0

.

9 3 l 8 0

.

8 6 3 0 0

.

5 4 0 8 0

.

5

64

8

*

1
0

l

.

2 4 0 3 0

.

9 l 2 l l

.

0 3 9 3 O

.

6 6 5 2 O

.

7 4
4 4

0

.

7 9 5 2 l

.

5 4 1 5 1

.

4 4 9 5 l

.

4 0 8 5

*

1 1
I

.

2 5 5 9 0

.

9 5 9 4 l

.

0 5 2 7 0 6 8 l 4 0

.

7 2 6 3 0

.

8 0 6 7 l

.

5 l 8 l l

.

4 3
7

6 l

.

3 5
7

5 0

.

l 7 6 6

*

1 2
0

.

8 5 3 5
l

.

0 5 8 0 0

.

9 6 9 5 I

.

2 2 5 0
l

.

l 5 9 l l

.

l
8 9 0 l

.

4 9 9 l l

.

3 6 9 6 l

.

7
0 0

2
l 5 5 2 8

l

.

5 2 l 8

*

1 3 0

.

8 9
4

9 1

.

1 4 5 1 1

.

04

1 5 1

,

3 4
7

5 l

.

2 9 5 7
l

.

2 9 0 4 l

.

5 2 6 6 l

.

3 5 4 0
l

.

7 3 4 4 l

.

7 l 5 8 l

.

6 9 2 2 0

.

2 6 2 6

*

1
4 0

.

5 1 7 7 0

.

4 8 7 5 0

.

4

0()

0 0

,

5 6 0
7

0

.

5 4 5 3 0

.

4
l

8 6 0

.

8 1 4 6 0

.

6 5 2 8 0 8 5 9 2 1

.

0 6 0 5 l

.

04

5 8 0

.

9 7 2 5 l

.

0
l

4 I

*

1 5 0

.

6
1 1

8 0

.

6 3 6 6 0

.

5 4 9 7 0

.

6 9 5 5 O

.

6 6 0 0 0

.

6 l 7 3 l

.

0 0 7 7 0

.

8 l 7 6
l

.

0 5 7 5 l

.

0 9 5 5 l 0 5 8 4 0

,

7 2 6
4

0

.

7 9 3 9 0

.

3 1 2 3

*

1 6 0

.

5 9 3 9 0

.

5 8 0
4

0

.

4 9 5
1

0

.

6 2 4 9 0

.

6 l 6 3 0

.

5 3 8 l 0

.

9 5 5 3 0

.

7 2 8 4 0

.

9 6 l 0 l

.

04

6 5
l

.

O
l

8 5 0

.

8 5 9
l

0

.

9

04

8 0

.

2 0 7 2 0

.

l 6 9 O

*

1 7 0
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图 2 龟板及其混伪品聚类图(相似 系数)

3
.
3 当进行真伪龟板的鉴别时

,

只要规定某一临界

水平 (如
厂 =

0

.

99 或 d = 0
.
40) 时不再继续聚类

,

则

可将伪品分开
,

亦可对正品龟板建立
“

标准模式
”

进

1 3 2 15 16 14 17 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

图 3 龟板及其混伪品聚类图(欧氏距离)

3
.
4 聚类分析中

,

指标值的选取非常关键
,

笔者曾

采用各盾片的中缝线长度 占总长 的比例值为指标

(即 Bi = L订L )
,

进行聚类分析
,

结果水龟属与地龟

属混为一类
,

其它各属各科基本上同本文法一致
。
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这是由于 Bi 只能反应龟板的部分特征
,

而本文以 Ai

二
Li /

Wi 为指标更能全面地反应龟板的特征
,

这从

聚类的结果也可得到验证
。

尽管如此
,

以 Bi 为指标

值
,

进行真伪鉴别时也能得到满意的结果
,

但分类效

果没有本法好
。

3

.

5 由于缺少样品
,

故未能将所有的科
、

属龟板进

行聚类
,

这有待于今后进一步完善
。
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H P L
C 法测定复方罗布麻片 1 中盐酸异丙嗓和氯氮革 的含量
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摘要 目的
:采用 高效液相色谱法考察并建立了测 定复方罗布麻片 I 中盐酸异丙漆和氯氮革含量的方法

。

方法 :色谱柱为 ph
enom enex 一 O D S

,

柱(250 x 4
.
60 m m

,

5 林m )
,

甲醇 一
磷酸盐缓冲溶液 (取磷酸二氢胺 2

.
64 9

,

加水 1 ooo m L 溶解后
,

用磷酸调节pH 值至 3
.
0 ) (55 : 45 )为流动相

,

流速 l
.
Om口m i

n ,

检测 波长为 25o
nm ,

进

样量 20 林L
。

结果 :盐酸异丙漆的线性 范围为 5
.
1 一

60

.

8 林岁m L(
: = 1

.
000 0 )

,

氯氮革 的线性 范围为 5
.
2 -

60
.
4 林岁m L(

:
=0
.
99 9 9 )

,

平均回收率分别为 99
.
5 % 和 101

.
2 %

。

结论
:本法精 密度好

,

结果准确 可靠
,

适用

于该复方制剂的质量检验分析
。

关键词 复方罗布麻片 ;盐酸异丙嗓;氯氮罩 ;高效液相色谱法
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复方罗布麻片 I具有 良好的降低血压效果
,

并

能有效地改善高血压症状
,

是一种常见的抗高血压

药
,

被广泛地应用于临床
。

《国家药品标准》化学药

品地方标准上升国家标准第十一册收载了复方罗布

麻片 I质量标准
,

处方中含有氢氯噬嗦
、

盐酸异丙嗓

和氯氮罩等西药成 分
,

标准只对氢氯窿嗓的含量进

行了测定
。

对复方罗布麻片 I 中盐酸异丙嗓和氯氮

草含量测定方法未见报道
,

为有效地控制药物质量
,

本文建立了用 H PL C 测定复方罗布麻片 I 中盐酸异

丙嗦和氯氮罩含量的方法
。

1 仪器与试药

W at er s 组合式高效液相色谱仪
,

5 巧 泵
,

7
17 自


