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摘 要 研究了双料喉风片的质量控制方法
,

建立 了山豆根
、

甘草
、

青黛
、

黄连
、

人工牛黄等五

味中药的薄层色谱鉴别法
,

并以气相色谱法测定其中的冰片含量
。

关键词 双料喉风片
;

薄层色谱法
;
气相色谱法

:

质量标准

双料喉风片为散剂改剂型产品
,

由冰片
、

山豆根
、

甘草
、

青黛
、

黄连
、

人工牛黄等组成
,

具有清热解毒
、

消肿止痛的作用
,

用于咽喉肿

痛
、

口腔糜烂
、

牙眼疼痛等
。

本文对其质量标

准作了深入研究
,

建立了五项薄层色谱鉴别

方法
,

操 作简便
,

结果专属
、

满意
;
冰片

,

传统

中医理论认为其芳香辛散
,

通诸窍
,

散郁火
,

消肿止痛 〔’ 」; 现代药理研究表明
,

冰 片具有抑

菌
、

消炎
、

止痛 1z[ 之作用
,

与传统经验相吻合
,

在双料喉风散 (片 )中为君药
。

因此
,

我们建立

了气相 色谱法测定双 料喉风 片中冰 片的含

量
,

线性在 0
.

4一 2
.

0 卜s 范围内
,
一 0

.

9 9 9 8
,

加样回收率为 9 9
.

1 % (n 一 6
,

朋D ~ 2
.

5 % )
,

重现性 良好 (n 一 6
,

朋D一 2
.

4 % )
。

实验部分

1
.

1 材料

样品 双料喉风片
,

冰片
、

山豆根
、

甘草
、

青黛
、

黄连
、

人工牛黄等六种阴性制剂
,

均 由

梅州制药厂提供
。

对照品 均 由中国药品生物制品检定所

提供
。

对照药材 均 由广东省药品检验所中药

室提供
。

1
.

2 方法与结果

1
.

2
.

1 薄层 色谱

供试品 溶液 的 制备

山豆根 取 本品 30 片
,

研细
,

置锥形瓶

中
.

加氨水 1
.

5 m l
,

密塞放置 3 0 m i n ,

加氯仿

s o m 一
,

超声 处理 2 0 m in ,

倾 出氯仿液
,

残渣再

加入氯仿 30 ml 超声处理 10 m in
,

倾出氯仿

液
,

合并
,

蒸干
,

残渣加甲醇 0
.

5 m l 使溶解
,

即得
。

另取 山豆根对照药材 60 m g
,

加氨水数

滴使湿润
,

加氯仿 20 ml
,

超声处理 10 m in
,

滤

过
,

滤液蒸干
,

残渣加 甲醇 0
.

5 m l 使溶解
,

作

为对照药材溶液
。

甘草
、

青黛 取本品 50 片
,

研细
,

加稀盐

酸 5 0 m 一
,

氯仿 5 0 m 一
,

超声处理 2 0 m i n ,

小心

移至分液漏斗中
,

分取上层溶液 ( 氯仿层收集

备用 )加热回流 l h
,

放冷
,

加氯仿 50 ml
,

超声

处理 5 m in
,

小臼移至分液漏斗 中
,

分取下层

溶液
,

蒸干
,

残渣加无水乙醇 Z m l 使溶解
,

即

得
。

黄连 山豆根项下供试 品溶液
,

加 甲醇

稀 释至 2 m l
,

即得
。

另取黄 连对 照药材 30

m g
,

加氨水 数滴使湿润
,

加 氯仿 20 m l
,

超声

处理 15 m in
,

滤过
,

滤液蒸干
,

残渣加 甲醇 2

m l 使溶解
,

作为对照药材溶液
。

人工牛黄 取甘草项下留用之氯仿提取

液
,

蒸干
,

残渣加 无水 乙 醇 l m l 使溶 解
,

即

得
。

另取 人工牛黄对照药材 6 m g
,

加无水乙

醇 Z m l 浸渍 Z h
,

取上清液
,

作为对照药材溶

液
。

对 照 品溶液的制备

收稿 日期 1 9 9 5
一

0 6
一

2 6
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氧化苦参碱
、

苦参碱
,

浓度均 为 l m s/

m l
,

溶剂 甲醇
;
甘草次酸

,

l m / ml
.

溶剂无水乙

醇 ; 靛玉红
、

靛蓝
,

各 1 m s/ ml
,

氯仿
;
盐酸小

葵碱
,

0
.

5 m g / ml
,

甲醇
; 胆酸

、

猪去氧胆酸
,

1

m g / m l
,

无水乙醇
。

薄层 色语条件 (照薄层色谱法〔3〕试验 )

薄层板均为硅胶 G
,

点样量
、

展开剂和显

色剂分别为山豆根
:

5 口
,

氯仿
一

甲醇
一

氨水 ( 29

000 。 ~~~
OOO (二) OOO

《《〕〕

((( )))

000 0 000

云云 0 000
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F 19 4
.

T L C o f G o l d e n t h r ea d

1
.

aS m Pl e ; 2
.

G o 】d e n t h r ea d ; 3
.

eB r
be

r i n e ; 4
.

aS m PIe I a e k o f

G o l d e n t h r e a d

F 19 1
.

T L C o f V i e t n a m e
哭 s o Ph o r a r oo t

1
.

aS m P Ie 书 2
.

V ie t n a m e
se s o p h o r a r oo t ; 3

.

O x y m a t r i n e 书 4
.

M a

一r i n e 布 5
.

aS m m Pl e I a e k o f v i e t n a n l

姗 so Ph o r a r oo t

心心二, ` 二 ,,

CCC ) ( 二
,,

<<<) ` 〕〕

QQQ QQQ
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OOO OOO
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r L C o f A r t i f i e i a l 吮
z
旧 r

1
.

aS m PI e ; 2
.

A r t i f ie ia l eB z
ao

r ; 3
.

C h o l i e A 一 4
.

H y d r o x y e h o l i e

a e id ; 5
.

aS m p le i a e k o f A r t i f i e ia l 氏 z ao r

卜 19 2
.

1
.

CL
o f L i q u o r 一e o R 二 1

1
.

aS m PI e ; 2
.

G l y e y r r h七一i一、 i e

a e id ; 3
.

aS m PIe Ia e k o f

L i q u o r ice r oo t

I一 9 3
.

I LC o f 刊 a : u r a l 奋I
记

. 9 。

1
.

aS m P Ie ; 2
.

In d i r u b i n ; 3
.

I n

d i g o t i n ; 4
.

aS m P le la e k o f N a r

u r a l i n d is o

, l ,
.0 5 )

,

预饱 和 0] m in
,

稀 碘化钞 钾试

液 l1[
,

碘熏 s m in ; 甘草
: 2时

,

正 已烷
一

醋酸乙

醋
一

冰醋酸 ( 5
: 2 :

0
.

6 )
,

预饱和 2 0 m i n ,

10 %

硫酸乙醇
,

1 2 0 C
,

u v 3 6 5 n m ;
青黛

:
5 林l

,

展

开剂同甘草
,

日光下检视
;
黄连

: 1 以
,

醋酸 乙

醋
一

甲醇
一

冰醋酸
一

水 (3 0
: 2 : 2 :

4)
,

u v 3 65

n m ; 人工 牛 黄
: 5 以

,

氯仿
一

冰醋 酸 (5
: 1 )

,

1 0 % 硫酸乙醇
,

10 5 C u v 3 6 5 n m
。

薄层色谱结果见图 1一 5
。
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测定样品 H批
,

结果见表 1
。

加样回 收供试液的制备 精密称取冰片

对照品适量
,

加入含量 已知的样品 20 片
,

按
“

供试品溶液的制备
”
项下同法处理

。

平行制

备 6 份
,

即得
。

结果见表 2
。

T a b 1
.

aS m Pl e s d e t e r m i n a t i o n o f d i f f e r e n t b a t c h es

OB
r n e o l

,

m g / ta b l e t

d
.户n六Jōbgùō匕内J,
口
Q公d

.

月,一匀,̀亡J一匀只8户C一01口Qné
...
..

……
1nl,白,é,̀,自n乙q̀乃̀,J

,

二
i n

F 一9 6
.

G C o f B o r n e o l i n S h u a n g l ia o H o u f e n g T a b le t

1 aS m Pl e ; 2 OB
r n e o l ; 3 aS m Pl e I a e k o f OB

r n
oe l

1
.

2
.

2 冰 片含 量浏 定 照气相色谱法 s[] 试

验
。

系统适应性 实验 以 P v G
一

20 0 00 为固

定液
,

涂布浓度为 10 % ;柱 温为 13 5 C ; 理论

塔板数按龙脑峰计算
,

不得低于 10 0 0
。

对照 品溶液的 制备 精密称取冰片对照

品适量
,

加 70 % 乙醇 定量制成 每 l ml 含 1

m g 的溶液
,

即得
。

浏 定法 精密吸取供试品溶液和对照品

溶液各 1 川 分别注入气相色谱仪
,

测定龙脑
、

异龙脑两峰的积分面积
,

合并其和
,

按外标法

计算
,

即得
。

色语分离的考察 取 2 倍量的冰片阴性

制剂
,

按供试品溶液制备法处理
,

在相同的色

谱条件下
,

注入阴性供试品溶液 2 川
,

考察其

在冰片峰附近积分情况
。

结果冰 片阴性供试品溶液色谱在供试品

溶液浓度的 4 倍下
,

未见对龙脑
、

异龙脑两峰

的干扰 (图 6)
。

线性 关系 的考察 取冰 片对照 品
,

加

7 0 % 乙 醇溶解
,

并定量稀释制成浓度分别为

0
.

4
,

0
.

8
,

1
.

2
,

2
.

0 以g加 l 的溶液
,

测定
。

结果在 0
.

4~ 2
.

0 吧 范围内
,

回归方程 Y

= 2 6 5 3
.

0 6 + 18 9 2 8 5 X (
:

= 0
.

9 9 9 8 )
。

供试品溶液的制备 取本品 20 片
,

置具

塞三角瓶中
,

精密加入 70 % 乙醇 50 ml
,

密塞

放置过夜
,

振摇
,

滤过
,

取续滤液
,

即得
。

Ba t e h N o
.

9 1 0 9 0 3

9 1 1 0 0 4

9 1 1 1 0 5

9 4 0 5 0 1

9 4 0 5 0 2

9 4 0 5 0 3

9 40 5 0 4

9 40 5 0 5

9 5 0 2 0 1

9 50 2 0 2

9 50 2 0 3

T a b 2
.

T es t o f r
ce

o v e r y

R e e o v e r y (
砚
一 6 )

A d d e d
,

m g

6
.

40 6
.

5 2 1 0 1
.

9

5
.

60 5
.

5 8 9 9
.

6

5
.

9 0 6
.

0 0 1 0 1
.

7

6
.

9 0

5
.

U O :
.

): ::
6

.

10 5
.

8 5 9 5
.

9

M ea n 9 9
.

1

衬S D 2
.

5

重 复性 考 察 实 验 平 行 取 同 一 批 号

( 9 4 0 5 0 4) 的样品 6 份
,

按
“

供试 品溶 液的制

备
”
处理

,

测定
,

即得
。

结果见表 3
。

T a b 3
.

T es t o f a e e u r a e y

N o
·

c o n t e n t
,

m g l洛口
,

%

2 讨 论

1) 山豆根生物碱本文采用稀碘化秘钾加

碘蒸汽熏
,

显色灵敏度
、

稳定性均显著优于传
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统使用的碘化秘钾
、

改 良碘化秘钾与亚硝酸

钠试液等多种显色剂
,

是较理想的生物碱类

显色方法
。

2) 参照中国药典进行甘草 (甘草酸 )的薄

层色谱鉴别困
,

制剂中黄连对其干扰严重
。

本

文检识水解后的甘草次酸
。

3) 人工牛黄与甘草均采用稀盐酸
一

有机

层两相萃取法
,

既可对酸性成分充分提取
,

效

果优于中国药典中牛黄系列制剂的单一溶剂

超声提取川
,

又可除去本制剂的水溶性辅料
,

避免了单一溶剂直接提 取产生的糊化
,

造成

的难 以过滤与药渣吸附
; 超声处理 则可避免

振摇产生乳化难以分层
。

4) 黄连生物碱的鉴别曾采用中国药典黄

连项下的展开系统 .1[
,

结果样品受复方 中共

存成分的干扰
,

盐酸小萦碱斑点呈弯月形
,

比

移值明显偏高
。

本文的展开系统能克服上述

不足
,

且可分离出四个主斑点
,

完全满足定性

要求
,

无须预饱和
。

5) 由于甘草次酸薄层色谱显示青黛的特

征
,

色谱较为理想
,

因而除加大点样量外
,

从

供试品溶液的制备得到色谱展开
,

青黛鉴别

均可与甘草同时进行
。

6) 本品为含有多味中药的复方制剂
,

富

含多种有效成分
,

而这些 微量成分之间易于

互相干扰
,

而且以糖粉为主的辅料增加了提

取操作上的困难
,

并带来色谱上的干扰
。

这些

都增加 了鉴别工作的难度
。

本文经过反复摸

索
,

通过不同的供试品溶液制备方法
,

将共存

成分分为低极性部分 (冰片 )
、

生物碱部分 ( 山

豆根
、

黄连 )
、

酸性成分 ( 水解前的游 离胆酸

类
、

水解后的甘草次酸 )
,

继而选择适 当的展

开 系统
,

再通过改变展开剂比例优化其选择
,

旺

7) 冰片含量供试品溶液的制备
,

我们曾

按传统方法
,

将 20 片研细后取样定量溶解
,

结果 回收率
、

重现性差
,

因为冰片具有升华

性
,

在研磨过程中即产生显著损失
。

本文的方

法以 70 % 乙 醇 浸泡过 夜
,

样 品既 能 充分 溶

散
,

又避免了操作损失
,

回收率
、

重复精密度

均较为理想
。

8) 三批样品考核结果冰片含量仅为投料

量的 46 %
,

8 %
,

45 %
。

通过改革工艺
,

将冰片

改为外加法
,

避开制粒烘干过程
,

成品的冰片

含量有显著提高
。

从而提示必须在生产过程

控制冰片的损失以及使用 良好密闭的包装
。

3 小 结

双料喉风散质量标准闭的鉴别项 中
,

只

有三项理化反应与显微鉴别
,

不能控制产品

的内在质量
。

通过对双料喉风片定性鉴别的

研究
,

认为应用薄层色谱法能针对各味中药

的有效特征成分
,

方法简便可靠
;
对君药冰片

含量测定的研究
,

显著有效地提高 了药品的

质量
。

新的质量标准将有力监督该品种的投

料生产
,

识别假 冒伪劣产品
,

并将行之有效地

保护该品种
。
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药学期刊征订

《新药与临床》是由中国药学会和上海市医药管理局科技情报研究所共同主办的全国性期刊
,

被确认为全

国 中文核心期刊 (临床医学
、

内科学
、

药学 )
.

《新药与临床 》报道国内外新药
,

着重报道国产新药的临床研究
、

合

并用药
、

合理用药和不良反应等
。

适用于 医师
、

药师
、

医药教学和科研人员等阅读和参考
。

本刊发行量持续全国

药学期刊的首位
,

期刊评 比中多次获奖
。

本刊为双月刊
,

每单月 19 日出版
,

64 页
,

电脑排版
,

彩色
,

胶印
。

公开发

行
,

欢迎到当地邮局订阅
。

1 9 9 6 年定价 5
.

00 元
。

本刊代号
:

4
一

3 4 7
,

国外发行
:

中国国际图书贸易总公司 (北京

39 9 信箱 )
,

国外代号
:

B M d 2 9 7
。

编辑部地址
:

上海市愚 园路 5 32 弄 50 号
。

邮政编码
:

2 0 0 0 4 0
.

电话
:

0 2 1
-

6 2 5 2 5 6 9 0
。

传真
:

0 2 1
一

6 2 1 0 3 9 7 0
,

0 2 1
一

6 2 1 3 6 2 5 6
。

《中国医院药学杂志 》系中国药学会主办的国内外公开发行的专业性学术期刊
,

旨在交流和推广医院药学

成果和实践经验
,

提高医院药学工作者的学术水平
,

促进我国医院药学事业的发展
,

本刊栏目有实验研究
、

临

床药学
、

科技交流
、

经验介绍
、

中西药制剂
、

医院制剂质量控制
、

药剂科的科学管理与改革经验
、

临床医师
、

医药

院校师生
、

医药研究单位专业人员
、

药厂研究人员等
。

本刊为月刊
,

每月 18 日出版
。

1 9 9 6年本刊为彩色封面彩

色广告
,

每期定价 4
.

50 元
,

欢迎订阅
.

编辑部地址
:

武汉市胜利街 1 77 号
,

邮政编码
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本刊邮发代号 3 8
一
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。
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一
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1 9 9 6 年征订工作已开始
,

请到 当地邮局订购
。

国外订阅请同中国国际图书贸易总公司 (中国国际书店 )北

京 39 9 信箱联系
。

本刊广告经营许可证武工商广字 0 1
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7 号
。

《药学进展 》是中国药科大学主办的
,

在国内外公开发行的综合性药学信息刊物 ( C N 3 2
一

1 1 09
,

I ss N I OO I
-

5 0 9 4 )
,

该刊常设栏目有
:

1 综述与专论 评述各类药物或药学各领域国外的研究现状与发展趋势
,

便于读者

了解国外药学研究的最新进展或动态
; 2 药学研究 论述临床医师的用药体会与经验以及新药专题的研究

进展
; 3 新药介绍 介绍国外最新上市或正在开发的

,

具有发展前景的药物 ; 4 药讯 及时报道国外新药审

批
、

上市情况
,

或外国制药公司
、

研究机构在新药开发方面的活动
; 5 国外药事管理 介绍国外在药事管理方

面的新法规
,

以供国内有关人员借鉴
。

6 临床药学 本刊的重点栏目之一
。

该栏介绍国外新近上市药物的临

床应用
,

作用机理
,

毒副作用与注意事项
。

也介绍国内临床常用药物
,

国外新近报道的新适应症
、

不良反应或药

物相互作用
,

以供临床医师
、

临床药学工作者参考
。

本刊经邮局发行 (邮发代号
:

28 一 1 1 2 )
,

读者可在当地邮局订阅
。


