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生脉饮中五味子醇甲的薄层分离技术与扫描定 t法

刘文英 周 炜 吴 荻
`

殷 岚
2

安登魁

(药物分析学教研室 )

摘 要 本文将高效薄层色谱法和常规薄层色谱法的程序多次展开技术和小孔线形技术用于

生脉饮中难分离物质五味子醉甲的分离研究
。

结果表明
:

常规薄层小孔线形分离技术具有实用
、

简

便和快速的特点
;

生脉饮经乙醚萃取后
,

硅胶 G F 薄层分离
,

薄层扫描法测定五味子醉甲的回收率达

9 9
.

4 %
。

关镇词 生脉饮 ; 五味子醉甲 ; 高效薄层色谱法 ; 常规薄层色谱法 ; 程序多次展开技术 ; 小孔

线形技术 ; 薄层扫描法

生脉饮为党参
、

麦冬
、

五味子提取制成的

灭菌水溶液
,

具有益 气复脉
、

养阴生津之功

效
。

朱永新等采用薄层显色光密度法〔 ’〕和高

效液相色谱法阁定量测定了人参方生脉散制

剂中五味子醇 甲的含量
,

但未见生脉饮 (党参

方 )中五味子醇甲的分离分析报道
。

本文将高

效 薄层 色谱法 ( h i g h 伴 r r o m a n e e t h i n 一a y e r

c h r o m a t o g r a p h y
,

H PT CL )
,

常规薄层色谱法的

程序多 次 展开 ( p r o s r a m m e d m u l t i p l e d e v e l o卜

m e n t
,

p M D ) 技术和 小孔线形 ( s m a l l h o le in

ll en
,

s H L )技术川应用于生脉饮中难分离物质

五味子醇甲的分离研究
,

从分离效能的 比较

可见
,

S H L 技术为最实用
;
采 用乙醚萃取

一

硅

胶 G F Z。 。

薄层分离
一

薄层扫描法建立了生脉饮

中五味子醇 甲的定量分析方法
,

结果准确
,

精

密度好
。

实验部分

1
.

1 样品液的制备

精密量取生脉饮 20
.

O ml
,

用乙醚萃取三

次 ( 2 0
,

一5
,

1 5 m l )
,

合并乙醚萃取液
,

用水 1

m l 洗涤
,

分去水层后
,

蒸除乙醚
,

残留物用甲

醇定容至 0
.

50 m l
,

制成供薄层分离用样 品

液
。

1
.

2 薄层 色语分离技术

1
.

2
.

1 仪器与试药

玻璃板 1 0 x 2 0 e m ; 1 0 卜 l 微量点样器
; 层

析缸
; 硅胶 G 或 e r Z s ; 1 0~ 4 0 睁( 青岛海洋化

工厂 ) ;
薄层色谱预制薄板 ( H PT cL 板 )5 ~ 10

。 10 x 10 c m (北京军事医学科学院预防医

学研究所 ) ; 变色酸 G R ( M e r e k 公司 ) ;
甲苯

、

醋酸乙醋
、

乙醚
、

硫酸均为 A R ;
生脉饮 (上海

中药一厂 ) ;
五味子醇甲标准品 ( 中国药品生

物制品检定所提供 )
。

1
.

2
.

2 薄层 色语条件

薄层板 为 H p T L C 板和 常规 T L c 板
,

展

开剂为 甲苯
一

醋酸乙酷 ( 6 : 4 )
,

展距 (L ) 前者

为 8
.

5 c m
,

后者为 16 c m ; 点样按常法
,

点样

量为 1 0 林1
0

常规 T CL 板 (以下简称 T cL 板 )铺制
:

硅

胶 G 或 G F 2 5 ;

与蒸馏水 ( 1 :

3) 湿法铺板
,

晾干

后 1 05 ℃活化 l h
,

置干燥器内备用
。

1
.

2
.

3 展开方式

P M D 技术

薄层板用同一展开剂
,

同一展开方向
,

但

展开距离逐次加大的方法进行展开
。

第
砚

次

展开距离按 L
, :

/ N 计算而得
,

N 为设定的展

开次数
, 二

为 1
,

2
,

3
,

…
,

N
。

每次展开至规定
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距离后
,

取出薄层板
,

挥干溶剂
,

重新换取展

开剂再进行下一次展开
,

依次类推进行 多次

展开
。

S H L 技术

在距离薄层底边 1 c m 处
,

用一端接水泵
、

的玻璃吸管将硅胶一点点吸去
,

使呈一排圆

形 小孔
,

内径约 Z m m
,

在 设定 的孔 间距 d(
·

~ )条件下
,

再按常法进行薄层色谱实验
,

如

图 l 所示
。

效能却反而下降
。

实验也表 明
,

T L C 中
,

四次

展开达最佳分离效果
。
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1
.

2
.

4 显色条件

薄层板挥干展开剂后
,

喷洒变色酸硫酸

络滚 (1 0 %变色酸水溶液与等体积浓硫酸混

合 )
,

于 妞 O℃供箱内烘烤 s m in
,

出现紫红色

斑点 ,硅展 G几 。:
薄层板在紫外光下观察斑

点
。

1
.

2
.

5 H P T CL 中 P M D 技米和 s H L 技米分

离效能研究
.

分离效能以分离度 ( r e
so l u ti o n ,

R )表示
,

R 计算公式为
:

应用 S H L 技术时
,

随着 d 的减小
,

R 不断

增大
。

在 H p T L c 中
,

d 为 5 或 4 m m 的 S H L 板

分离效果优于一次展开效果
,

d 为 3 和 2 m m

时
,

分离效能则分别与二次和三次程 序展开

相当
。

在 T cL 中
,

S H L 和 P M D 技术的研究结

果亦与此类同
。

1
.

2
.

6 各 薄层技术可 分离斑卢
、

数

R 一 D
.

「丝卫巴竺飞
一 、

~ Z ~

式中 eD 为二个斑点中心间的距离
,

w 为斑点

宽度
。

当斑点间距离 D 加大
,

斑点宽度 w 缩小

时
,

可使 R 增大
,

分离效能提高
。

采用不同技

术所得的 R 结果见图 2
。

`可见
, P M D 技术随着展开次

效枷呈上升趋势
。

在 H PT L c

’

R 值达最大
,

但六次展开 的

H PT
L C 中 p M n 和

S H L 技术分离所得呈色

清晰的斑点数参见图 2

右侧纵轴
。

T L c 中一次

展开不能观察到清晰的

五味子醇甲斑点
,

四次

P M D 技术 则分 离得 4

个清晰的斑点 (如 图 3

所示 ) ;
采 用 d 为 2 m m

的 S H L 技术可得 同样

的结果
。

1
.

3 薄层扫描定 量分

析方法

1
·

.3 1 仅器与试药

日本 岛 津 c s
一

9 3 d

薄层扫描仪
; 2 54 n m 紫
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.
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外分析仪 (上海科艺 光学仪器厂 ) ;B PQ I型

薄层 自动铺板器 (重 庆南岸新力 实验电器

厂 ) ;1 0泌 微量点样器 (上海 医用激光仪器

厂 ) ;其它试药同 1
.

2
.

1 项下
。

1
.

3
.

2 薄层 色语与扫描条件

2 02 x0 c m薄层 板铺制 硅胶 G F Z。 ;

与

0
.

5 % eM e
一

N a(1 :3 )调匀后
,

用 自动铺板器

铺制
,

薄层厚度 为 0
.

6 m m
,

晾干后
,

1 05 ℃活

化 l h
,

置干燥器 内备用
; 展开剂

:

甲苯
一

醋酸

乙醋 (6
: 4 ) ; 展开方式

:

四次程序展开
。

薄层扫描 条件 2 23
n m 单波长反射法

锯齿形扫描
,

狭缝
: Z x Z m m

,

扫描速 度
:

20

m m / m in
,

灵敏度
: x Z

。

1
.

3
.

3 标准 曲线绘制

用微量点样器精密吸取五味子醇甲标准

液 ( 0
.

5 m g / m l 的甲醇液 ) 2
.

0
、

4
.

0
、

6
.

0
、

8
.

0
、

10
.

0 川分别于薄层上点样
,

按上述薄层色谱

条件操作
,

四次展距各为 动
、

8
、

1 2
、

16 c m
,

挥

去溶剂后
,

在 25 4 n m 紫外分析仪下标记斑点

(暗斑 )
,

进行薄层扫描
。

以五味子醇甲点样量

w 印 g) 为横座标
,

相应的扫描积分面积 A (。 v

·

s )为纵座标
,

回归得标准曲线
:

A 二 3
.

0 02

X 1 0 3

W 一 6
.

19 1 X 1 0
2 , , = 0

.

9 9 9 9 (
:

= 5 )
,

五

味子醉甲的线性范围为 1~ 5 阳
。

生脉饮中五

味子醇甲的 T cL 分离图见图 3
。

1
.

3
.

4 回收率试验

精密吸取生脉饮 2 0
.

0 m 1 4 份置于 4 只

1 25 ml 分液漏斗中
,

分别加入不同量的五味

子醉 甲标准品
,

按 1
.

1 项下方法制备回收率

测 定用样品液
。

再精密吸取各液 10
·

0 以 点

样
,

同时间隔点上标准对照液
,

按上述
“

标准

曲线绘制
”

项下方法进行实验
。

以单点校正法

测得的各液中五味子醉 甲的浓度 ( 。 g / m l) 为

Y ,

加入的标准品浓度 (卜g / m l) 为 x
,

计算得回

归方程
。

方程中截距为样品液中五味子醇甲

的测得浓度
,

斜率乘以 100 即为回收率闭
,

实

验数据列于表 1
。

1
.

3
.

5 样品浏定

精密吸取不同批号生脉饮各 20
.

O ml
,

置

T a b 1
.

R e c o v er y t翻 t

C o n e
.

Of W u w e往应A l e o h o l A ,

终 /叫 eR gr eSS ol ” e q au 腼
S at n da r d A d d目 F o u n d

0 1 2 4
.

3 y 二 9
.

9 3 6 X 1 0 一 t X 十 1
.

2 6 4丫 10 2
.

2 2 5 J 4 9
.

7 r 一 0
.

9 9 9 6 (
.
一 4 )

67
.

5 1 9 5
.

6

15 7
.

5 2 8 1
.

8

于分液漏斗中
,

按
“
回收率试验

”
项下方法

,

但

不加五味子醇甲标准溶液
,

进行样品制备
一

薄

层层析
一

扫描测定
,

外标单点校正法测得的含

量结果见表 2
。

T a b 2
.

A n a l y s i s o f sa m Pl es

助
r e h N o

.

^ v e r ag e e o n t e n t . ” 8 / m l R S D ( : 二 3 )

9 10 5 17一 0 5
.

6 8 6 0
`

16

9! 05 17
一

1 5 7 O J 2
.

3

9 1 0 5 17一 2 3
.

8 2 8 3
.

6

9 1 0 52 1 3
.

2 6 0 2
.

3

9 1 0 60 6 4
.

3 7 2 0
.

7 7

2 讨 论

2
.

1 样品生脉饮中糖分较多
,

须经乙醚萃取

后
,

进行薄层分离
,

方可定量测定五味子醇甲

的含量
。

用乙醚萃取时
,

振摇操作应轻缓
,

以

避免乳化现象
,

并待两相完全分层
,

才分取乙

醚萃取液
,

否则会影响定量结果的准确性
。

2
.

2 生脉饮经 乙醚萃取的样品液用 T cL 普

通展开方式不能使五味子醇 甲与其相邻上
、

下斑点得到完全分离
,

采用四次 P M D 分离技

术
,

即可得好的扫描定量结果
。

但是
,

P M D 技

术的实验操作步骤长
,

而且实验条件的控制

要求又严
,

所需时间亦长
。

因此选用 S H L 技

术进行试验
,

结果表明
,

T cL 中 d 为 2 m m 的

s H L 技术可达相同的分离效能
,

而 sH L 技术

只需一 次展开
,

因而既节省时 间
,

又节省溶

剂
,

更具实用
、

简便
、

快速的优点
。

H PT cL 的

P M D 和 s H L 技术所分离的斑点数多
,

分离效

能亦高
,

适用于生脉饮中其它有效成分的定

量分析
。

2
.

3 P M D 的原理
,

是依据 展开溶剂前沿通

过薄层上的斑点时所发生的斑点再浓集现象

( s加 t : e e o n e e n t r a t io n )〔
, ]

。

但实验表明
,

单向多
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次展开的分离效能有最大值
,

这可能是在数

次展开后
,

薄层活度下降后就不再发生斑点

浓集
,

致使分离效能下降
。

为了保证分离 效

能
,

应进行实验找出最佳的展开次数
。

2
.

4 S H L 技术是利用小孔的间距大小
,

控制

了展开剂展开的速度
,

展开速度慢
,

使组分在

展开剂和吸附剂之间分配次数增加
,

理论塔

板数增加
,

而使分离效能提高
。

但 d 越小
,

实

验操作技能要求越高
,

d 最小至 2 m m 为宜
。

2
.

5 定量分析采用 荧光薄层的优点是斑点

分辨率高
,

较显色剂显色法影响因素少
,

观察

误差小
,

有利于定量的准确
。

用 0
.

5 % c M c
-

N a
溶液制备的薄层板不宜用变色 酸硫酸溶

液喷洒后烘烤显色
,

但分离效能与硅胶 G 薄

层相近
,

且利于定量操作
。

2
.

6 薄层色谱点样时
,

样品原点直径宜小于

3 m m
,

最好为 Z m m ;
小孔应 圆而 净

,

孔内不

能留有残存的硅胶
; P M D 技术中

,

进 行 「一

次展开时
,

前次薄层上溶剂一定要挥干
,

展开

溶剂须更新
,

否则要影响分离效能
。

致 谢 本校分析计葬 中心扬敬荣 同志帮助薄 层扫

描 .NI 定
。
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