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脉络宁口服液的薄层色谱鉴别
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中图分类号!'$($)*"!!文献标识码!+

!!脉络宁口服液由牛膝#玄参#石斛#金银花 , 味

中药组成$功能为清热养阴#活血祛瘀% 本文采用薄

层色谱法对其中的牛膝#玄参#石斛#金银花进行鉴

别$结果表明$该方法专属性强$重现性好$可为该制

剂的质量控制提供参考%

-!仪器与材料

层析缸$薄层板涂布器!"##

!

."$玻璃板!-#

/.0$# /."$硅胶 1及硅胶 12$3,!青岛海洋化工

厂生产"$所用试剂#试药均为分析纯%

脉络宁口服液及其阴性对照溶液!自制"$齐墩

果酸对照品#绿原酸对照品#石斛对照药材及玄参对

照药材!由中国药品生物制品检定所提供"%

$!方法与结果

$4-!牛膝的鉴别

$)-)-!供试品溶液的制备!取本品 3# .5$蒸干$

残渣加乙醇 3# .5加热回流 $ 小时$趁热滤过$用适

量乙醇洗涤残渣及滤纸$合并滤液及洗液$浓缩至约

$# .5$加水 -# .5#盐酸 " .5$加热回流 - 小时$放

冷$用石油醚!&# 6%# 7"提取 " 次$每次 "# .5$合

并石油醚层$蒸干$残渣加无水乙醇 - .5使溶解$即

得%

$)-)$!对照品溶液的制备!取齐墩果酸对照品适

量$加乙醇制成每 - .5含 - .8的溶液$即得%

$)-)"!阴性对照溶液的制备!不加牛膝$

##############################################

其它药材

装置$加热至沸腾并保持微沸 - 小时$放冷后取下锥

形瓶密塞$再称定重量$用水补足减失的重量摇匀过

滤$精密量取滤液 $3 .5$置于已干燥至恒重的蒸发

皿中$在水浴中蒸干后$于 -#" 7干燥 " 小时$置于

干燥器中冷却 "# 分钟$迅速精密称定重量$计算样

品中水溶性浸出物含量% 结果见表 $&

表 $!水溶性浸出物含量测定!!98

测定值

样品 - $ " !均值

生品 34(( 34%# 34%$ 34%#

样品 - 34(# 34($ 34(, 34($

样品 $ 34%# 34%$ 34%, 34%$

样品 " &4#$ &4#, 34%( &4#-

样品 , 34($ 34(, 34(& 34(,

"!小结

!-"结果表明&各种吴茱萸炮制品中生物碱含

量差异不大$辅以水溶性浸出物含量加以比较表明

吴茱萸生品与药典法#烘烤法#江西法#醋制法差异

不显著%

!$"各种方法比较$烘烤法较简便易行$所需温

度易于控制且样品的损耗率小$炮制后饮片较卫生#

完整% 在与其它炮制品的比较中$其总生物碱的含

量最高$江西法炮制的饮片次之$醋制法的含量最

低% 故认为烘烤法是较好的一种炮制方法%

!""吴茱萸为温中散寒$止呕止痛传统中药%

从其药效成分的含量与作用来看$主要赖于其生物

碱$故我们以吴茱萸总生物碱作为其不同炮制工艺

对比研究的主要指标$并辅以水溶性浸出物量加以

对比% 实验结果表明$吴茱萸生品与药典法制吴茱

萸#江西法盐水炒吴茱萸$以及它们的烤制法制品均

含有吴茱萸碱等生物碱$生物碱含量的差异虽不很

大$水溶性浸出物含量的差异不也很显著$但总的看

来$烤制法制品#江西法制品含量均稍高于药典法制

品$似有优于药典法制品的趋势$特别是烤制法制品

尚具易于掌握火候$受热均匀$省力方便$干净卫生

等优点$值得深入研究与推广%

!,"吴茱萸尚含挥发油$如吴茱萸烯#罗勒烯等

有效成分$与其散寒#行气#燥湿等功效密切相关%

各炮制工艺制品含挥发油等成分$以及药理效应的

相关性$特别是烤制法的对比$均值得深入研究%
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依照处方#制法及供试品溶液的制备方法制得%

$)-),!薄层层析!照薄层色谱法(-)试验$分别吸取

上述 " 种溶液各 -#

!

5分别点于同一以羧甲基纤维

素钠为粘合剂的硅胶 1薄层板上$以甲苯:醋酸乙

酯:甲酸!-(;3;#)$"为展开剂$预平衡 "# 分钟$展

开$取出$晾干$喷以 -#<硫酸乙醇溶液$在 -#3 7

加热至斑点显色清晰%

$)-)3!结果!供试品色谱中$在与对照品色谱中相

应的位置上$显相同颜色的斑点$斑点为紫红色$'=

>#)"-$而阴性对照色谱中无此斑点%

$4$!石斛的鉴别

$)$)-!供试品溶液的制备!取本品 3# .5$蒸干$

残渣加甲醇 "# .5$超声提取 "# 分钟$滤过$蒸干$

残渣加水 $# .5溶解$置分液漏斗中$用氯仿提取 ,

次$每次 $# .5$合并提取液$置水浴中浓缩近干$残

渣加氯仿 - .5溶解$即得%

$)$)$!对照药材溶液的制备!取石斛对照药材粉

末 , 8$自*加甲醇 "# .5+起同上法制得%

$)$)"!阴性对照溶液的制备!不加石斛$其它药材

依照处方#制法及供试品溶液的制备方法制得%

$)$),!薄层层析!照薄层色谱法(-)试验$吸取供试

品溶液 3

!

5#对照药材溶液 $

!

5#阴性对照溶液 3

!

5分别点于同一以羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅

胶12$3, 薄层板上$以环己烷:氯仿:醋酸乙酯!,;

*;-3"为展开剂$展开$取出$晾干$置紫外光灯

!$3, ?."下检视%

$)$)3!结果!供试品色谱中$在与对照品色谱相应

的位置上$显相同颜色的斑点$主斑点为暗灰紫色荧

光斑点$'=>#)3$$阴性对照色谱无此斑点%

$4"!玄参的鉴别

$)")-!供试品溶液的制备!取本品 "# .5$蒸干$

残渣加甲醇 "# .5$超声提取 "# 分钟$滤过$蒸干$

残渣加水 $# .5溶解$置分液漏斗中$用乙醚提取 $

次$每次 "# .5$合并提取液$置水浴中蒸干$残渣加

甲醇 - .5使溶解$作为供试品溶液%

$)")$!对照药材溶液的制备!取玄参对照药材粉

末 -# 8$加水煎煮 ,3 分钟$滤液浓缩至 "# .5$用醋

酸乙酯提取 $ 次$每次 ,# .5$合并提取液$置水浴

中蒸干$残渣加甲醇 - .5溶解$作为对照药材溶液%

$)")"!阴性对照溶液的制备!不加玄参$其它药材

依照处方#制法及供试品溶液的制备方法同法制得

阴性对照溶液%

$)"),!薄层层析!照薄层色谱法(-)试验$吸取供试

品溶液 -#

!

5$对照药材溶液 $

!

5$阴性对照溶液

-#

!

5分别点于同一以羧甲基纤维素钠为粘合剂的

硅胶12$3, 薄层板上$以石油醚!&# 6%# 7":醋酸

乙酯:甲酸!*;";#)-"为展开剂$展开$取出$晾干$

置紫外光灯!$3, ?."下检视%

$)")3!结果!供试品色谱中$在与对照品色谱相应

的位置上$显相同颜色的斑点$主斑点为暗紫色$'=

>#),$$阴性对照色谱无此斑点%

$4,!金银花的鉴别

$),)-!供试品溶液的制备!取本品 3# .5$用乙醚

提取 " 次$每次 "# .5$弃去乙醚液$水液用醋酸乙

酯提取 $ 次$每次 $# .5$合并醋酸乙酯液$水浴蒸

干$残渣加水 -# .5溶解$上样于 @-#- 大孔树脂柱

!内径 -)& /.$装量为 ( /."上$用 -## .5水洗脱$

弃去水洗液$再用 ,#<乙醇 -## .5洗脱$收集 ,#<

乙醇液$蒸干$残渣加甲醇 - .5使溶解$即得%

$),)$!对照品溶液的制备!取绿原酸对照品$加甲

醇制成每 - .5含 - .8的溶液$即得%

$),)"!阴性对照溶液的制备!不加金银花$其它药

材依照处方#制法及供试品溶液的制备方法制得%

$),),!薄层层析!照薄层色谱法(-)试验$吸取供试

品溶液 -3

!

5$对照品溶液 3

!

5$阴性对照溶液 -3

!

5分别点于同一以羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅

胶12$3, 薄层板上$以醋酸乙酯:丙酮:甲醇:水!-#

;";";$"为展开剂$于 "# 7烘箱中饱和 "# 分钟$

展开$取出$晾干$置紫外光灯!$3, ?."下检视%

$),)3!结果!供试品色谱中$在与对照品色谱相应

的位置上$显相同颜色的斑点$主斑点为暗蓝色荧光

斑点$'=>#),*$阴性对照色谱无此斑点%

"!讨论

本制剂对牛膝的鉴别$曾取本品加水溶解$加乙

醇#盐酸适量水浴回流$再用氯仿提取$提取液蒸干$

残渣用氯仿溶解作为供试品溶液$取对照药材粉末

加乙醇回流$静置$取适量上清液加盐酸继续回流$

后浓缩至一定体积$加水稀释$再用氯仿提取$提取

液蒸干$残渣加氯仿溶解作为对照药材溶液$以氯

仿:甲醇!,#;-"为展开剂$喷磷钼酸试液$--# 7加

热至斑点显色清晰$结果斑点不对应且模糊不清$故

未采纳% 后采用本实验甲苯:醋酸乙酯:甲酸!-(;3

;#)$"为展开剂$基本解决了此问题%

本薄层鉴别方法简便$结果稳定$重现性好$可

用于脉络宁口服液的鉴别试验%
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