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醒脑再造胶囊质量标准的研究
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摘要 }目的  为控制醒脑再造胶囊的质量 o制定质量标准 ∀方法  采用薄层色谱法对样品中的黄芪 !红参k含三七l !黄连及冰

片进行定性鉴别 ~采用 �°�≤ 测定淫羊藿中的淫羊藿苷含量 ∀结果  鉴别方法专属性强 ~淫羊藿苷在 s qt ∗ u qtΛª范围呈良

好的线性关系 oµ� s q|||| o平均回收率为 |{ qz h o� ≥⁄� t qu h ∀结论  本质量标准可有效地控制醒脑再造胶囊的质量 ∀
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  醒脑再造胶囊是由黄芪 !淫羊藿 !红参 !三七 !黄连 !冰片

等 vy 味中药提取制成的中药制剂 o收载于5卫生部药品标

准6中药成方制剂第四册 ∀有化痰醒脑 !祛风活络的功效 ∀

标准中≈鉴别 项只有药材猪牙皂 !全蝎的显微鉴别 o无含量

测定项目 ∀为更有效地控制质量 o对方中黄芪 !红参k含三

七l !黄连及冰片进行了薄层鉴别 o用 �°�≤ 法对淫羊藿的有

效成分淫羊藿苷进行含量测定 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 }日本岛津 �≤2y� o≥°⁄2y� ∂ 紫外检测

器 o威玛色谱数据工作站 ∀试药 }对照品 !对照药材k中国药

品生物制品检定所l ~醒脑再造胶囊为某药业有限公司产品

k||ttsv ousstttst oussttustl ~硅胶 �k青岛海洋化工厂l ~

试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  薄层色谱鉴别

2 q1 q1  黄芪 !红参及三七的薄层鉴别  取本品 x粒的内容

物 o加氯仿 vs°�o回流提取 us°¬±o滤过 o氯仿液备用 ∀残渣

挥去氯仿 o加水饱和的正丁醇 vs°�回流提取 us°¬± o滤过 o

滤液用 t h氢氧化钠溶液洗 u 次 o每次 us°�o再用水 ts°�

洗涤 o蒸干 o加 s qx°�甲醇使溶解 o作为供试品溶液 ~按标准

处方及工艺制备缺黄芪 !红参及三七的阴性样品 o同法制备

得各阴性对照液 ~取黄芪甲苷 !人参皂苷 � ªt 对照品 o分别加

甲醇制成每 t°�含 t°ª的溶液 o作为对照品溶液 ~分别吸取

供试品溶液 !各阴性对照液 tsΛ�及对照品溶液各 vΛ�点于

同一硅胶 �薄层板上 o以氯仿2甲醇2水ktxΒzΒults ε 以下放

置的下层液为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o喷以 ts h硫酸乙醇

液 otsx ε 烘至斑点清晰 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相

应位置上 o显相同颜色的斑点 ∀缺黄芪的阴性样品未检出黄

芪甲苷对应的斑点 ~缺红参及三七的阴性样品未检出人参皂

苷 � ªt对应的斑点 ∀

2 q1 q2  黄连的薄层鉴别  取本品 3 粒的内容物 o加甲醇

x°�o置水浴上加热回流 tx°¬±o滤过 o滤液补加甲醇使成

x°�o作为供试品溶液 ∀按标准处方及工艺制备缺黄连的阴

性样品 o同法制备得阴性对照液 ∀取黄连对照药材 xs°ªo同

法制成对照药材溶液 ∀再取盐酸小檗碱对照品 o加甲醇制成

每 t°�含 s qx°ª的溶液 o作为对照品溶液 q吸取上述溶液各

tΛ�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以苯2醋酸乙酯2甲醇2

异丙醇2水kyΒvΒt qxΒt qxΒs qvl为展开剂 o置氨蒸汽饱和的层

析缸内 o展开 o取出 o晾干 o置紫外灯kvyx±°l下检视 ∀供试品

色谱中 o在与对照药材色谱相应的位置上 o显相同的黄色荧

光斑点 ~在与对照品色谱相应位置上 o显相同的一个黄色荧

光斑点 o阴性样品则无 ∀

2 q1 q3  冰片的薄层鉴别  取 2 qt qt的氯仿液 o浓缩至 x°�o

作为供试品溶液 ∀按标准处方及工艺制备缺冰片的阴性样
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品 o同法制备得阴性对照液 ∀取冰片对照品 o加氯仿制成每

t°�含 u°ª的溶液作为对照品溶液 ∀吸取上述三种溶液各

w°�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以苯2醋酸乙酯kt|Βtl

为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o喷以 t h香草醛硫酸溶液 otsx ε

烘至斑点清晰 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应位置

上 o显相同颜色的斑点 o阴性样品则无 ∀

2 q2  含量测定

2 q2 q1  色谱条件  色谱柱 }�µ²°¤q¶¬̄ ≤t{柱kxΛ° ow qy ≅

uxs°°l o流动相 }甲醇2水2磷酸kysΒwsΒs qul ~流速 }t°�r

°¬± ~检测波长 }uzs±° ~柱温 }室温 ∀

2 q2 q2  供试品溶液的制备  取本品内容物 10 粒量 o精密称

定 o研匀 o精密称取适量k约 u粒量l o置具塞量筒 o精密加入

体积分数为 xs h 乙醇 ts°�o精密称定重量 o超声波处理

ys°¬± o放冷 o用体积分数为 xs h乙醇补足减失的重量 o摇匀 o

离心 o取上清液微孔滤膜滤过即得 ∀按处方比例及工艺制备

不含淫羊藿的阴性样品 o同法制备阴性样品溶液 ∀

2 q2 q3  系统适应性试验  在上述色谱条件分别取对照品溶

液 !供试品溶液 !阴性样品溶液注入色谱仪 o色谱表明 o淫羊

藿苷的保留时间约为 tw°¬±o理论塔板数以淫羊藿苷峰计算

为 w xvs o分离度为 v qx o阴性样品对测定无干扰 ∀

2 q2 q4  线性关系考察  精密称取淫羊藿苷对照品适量 o加

甲醇制成每 t°�含 s qt°ª的溶液作为对照品溶液 ∀精密吸

取对照品溶液 t qs ox qs ots qs otx qs ous qsΛ�o按上述色谱条

件测定峰面积 o以淫羊藿苷的量kΛªl横坐标 o淫羊藿苷峰面

积为纵坐标 o得回归方程 }Ψ � v qw|w ≅ ts p y Ξ p y qssw ≅

ts p v oρ� s q|||| o线性范围为 s qt ∗ u qtΛª ∀

2 q2 q5  精密度试验  取对照品溶液 10Λ� o连续进样 x次 o

分别测其峰面积 o� ≥⁄为 s qy h ∀

2 q2 q6  重复性试验  取同一批号样品 5 份 o按供试品溶液

制备方法制备 o依法测定 o� ≥⁄为 t qw h ∀

2 q2 q7  稳定性试验  取同一份供试品溶液于不同时间测

定 o结果表明在 uw«内稳定 ∀

2 q2 q8  加样回收率试验  取已知测定含量的样品k批号 }

usstttst o约 u粒量lx份 o分别加入一定量的淫羊藿苷对照

品 o按法制备供试品溶液并依法测定 o计算回收率 o平均回收

率为 |{ qz h o� ≥⁄� t qu h ∀

2 q2 q9  样品测定  样品按上述方法制备供试品溶液 ∀取供

试品溶液及对照品溶液各 tsΛ�o按上述色谱条件测定 o以外

标法计算样品中的淫羊藿苷含量 o结果见表 t ∀

表 1  样品测定结果

Ταβ 1  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈k ν � vl

批号 含量k°ªrªl � ≥⁄k h l

||ttsv s qwwu{ t qs

usstttst s qusxy s q|

ussttust s qusyw t qx

3  讨论

3 q1  本实验曾选用正丁醇2醋酸乙酯2水kwΒtΒxl上层液 !氯

仿2醋酸乙酯2甲醇2水ktxΒwsΒuuΒtslts ε 以下放置后的下层

液 !氯仿2甲醇2水ktxΒzΒults ε 以下放置后的下层液等多种

展开系统展开 o以三七皂苷 � t为对照鉴别三七 o结果均不能

将三七皂苷 � t与红参中的人参皂苷 � ¨明显分开 o即人参对

三七皂苷 � t的检出有干扰 ∀红参及三七二者均含人参皂苷

� ªt o考虑二者均属于贵细药材 o故以检出人参皂苷 � ªt鉴别

二者 ∀薄层鉴别中同时鉴别黄芪 !人参及三七 o操作简便 o准

确 ∀

3 q2  本实验曾对含量测定中样品提取方法进行比较 o考察

了用体积分数为 xs h ozs h o|x h乙醇和无水乙醇提取液直

接进样体积分数为 xs h乙醇提取液用醋酸乙酯提取后进样 o

结果以体积分数为 xs h乙醇提取直接进样的方法为最佳 ~超

声提取 t«与回流提取 t«结果基本一致 ∀

3 q3  比较了多种流动相系统k甲醇2水 !乙腈2水2磷酸 !甲醇2

水2磷酸l及甲醇2水2磷酸的不同比例 o结果以甲醇2水2磷酸

kysΒwsΒs qul分离效果最佳 ∀

3 q4  测定的三批样品淫羊藿苷含量差异较大 ∀由于淫羊藿

的品种不同 o其淫羊藿苷含量差异较大k张艺 o肖崇厚 o孟宪

丽 q�°�≤ 法测定川产淫羊藿属植物的淫羊藿苷含量 q中国

中药杂志 ot||x ouskwlΒuyx ql o因此制剂生产时应注意控制

药材的质量 ∀
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摘要 }目的  观察中药消臌方k简称方剂l的利水消臌作用并探讨作用机制 ∀方法  中药提取 ~尿液 �¤n测定 ~�µ¬̈¶¶法血清

��浓度测定 ~膈腹膜扫描电镜制样及计算机图像处理系统定量分析腹膜淋巴孔 ∀结果  中药消臌方剂能提高尿液 �¤n的排

泄k Π� s qstl ~能增加膈腹膜淋巴孔面积 !密度和周长k Π� s qstl ~中药消臌方剂诱导的小鼠血清一氧化氮k��l升高能被一氧
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