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  [ 摘要]  目的:建立复方栀黄胶囊的质量控制方法。方法:采用薄层色谱法对处方中大黄和栀子进行了鉴别, 用薄层扫描

法测定复方栀黄胶囊中大黄素的含量。结果: 通过方法学考察,大黄素点样量在 0.299 4～1.769 4μg稳定,点样量与斑点积分

值呈良好线性关系,大黄素平均加样回收率为 98. 1% , RSD为 1. 63%。结论:该方法简单、准确、重复性好, 可用于控制复方栀

黄胶囊的质量。
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  复方栀黄胶囊是由大黄、栀子、甘草、覆盘子、泽

泻和甘草等 7 味中药组成的复方制剂, 用于急慢性

肾小球肾炎,急性肾衰等疾病的治疗。为有效控制

产品质量,本实验用薄层鉴别法对处方中大黄、栀子

进行了定性鉴别,采用双波长薄层扫描法测定了大

黄中大黄素的含量,为建立完整质量标准提供了依

据。

1 仪器与试药

仪器: CS9301 型薄层扫描仪 ( 日本岛津) , 定量

毛细管(美国 Drummond Scientific Co) ,硅胶 G薄层

板( 青岛洋化工厂) ,试剂:复方栀黄胶囊 ( 广东天然

药物研究与开发实验室) ,大黄对照药材( 中国药品

生物制品检定所, 1249-0301) ,大黄素对照品 ( 中国

药品生物制品检定所, 110756-200110) ,栀子对照药

材(中国药品生物制品检定所, 120986-200303) ,栀

子苷对照品 ( 中国药品生物制品检定所, 110749-

200309) ,其余试剂均为分析纯。

2 定性鉴别

2. 1 大黄的鉴别 取本品内容物约 2. 0 g ,加甲醇

20 mL超声提取 30 min, 滤过,滤液蒸干,残渣加水

20 mL使溶解,再加盐酸 1 mL,水浴加热 30 min,立

即冷却,用乙醚振摇提取 2 次, 每次 20 mL, 合并乙

醚液,挥干,残渣加 1 m甲醇 1 mL使溶解作供试品

溶液。另取大黄对照药材 0. 1 g,同法制成对照药材

溶液,取大黄素对照品,加甲醇制成 1 g·L
- 1
得对照

品液。照薄层色谱法试验,吸取上述 3 种溶液各 5

μL ,分别点于同一以羧甲基纤维素纳为黏合剂的硅

胶 G薄层板上,以苯 - 乙酸乙酯 - 冰醋酸( 15∶5∶0.

3) 为展开剂, 展开, 取出,晾干, 置紫外灯 ( 365 nm)

下检视。供试品色谱中,在与对照药材色谱相应的

位置上,显 5 个相同的橙色荧光斑点;在与对照品色

谱相应位置上,显相同橙色荧光斑点,置氨熏后,斑

点变为红色。

2.2 栀子的薄层鉴别  取本品内容物约 2. 0 g,乙

醚 20 mL振摇提取 10 min,弃去乙醚, 残渣挥去乙

醚,加乙酸乙酯 20 mL,置水浴上回流 1 h,放冷,滤

过,滤液蒸干,残渣加乙醇 1 mL使溶解作供试品溶

液。另取栀子对照药材 0. 1 g,同法制成对照药材溶

液,取栀子甘对照品,加甲醇制成 1 mg·mL
- 1
得对照

品液。照薄层色谱法 ( 附录 Ⅵ B) 试验, 吸取样品

液 10 μL,对照药材及对照品液 5 μL分别点于同一

以羧甲基纤维素纳为黏合剂的硅胶 G薄层板上,以

乙酸乙酯-丙酮-甲酸-水 ( 10∶7∶2: 0. 5) 的为展开剂,

展开,取出,晾干,置紫外灯 ( 365 nm) 下检视。供试

品色谱中,喷以 10%磷泪酸乙醇溶液,在 105 ℃ 加

热至斑点显色清晰。供试品色谱中, 在与对照药材

及对照品色谱相应的位置上,显相同颜色的斑点。

3 含量测定

3.1 对照品溶液的制备  精密称取经五氧化二磷

干燥至恒重的大黄素对照品适量, 加甲醇制成每 1

mL含 0. 3 mg 的溶液,作为对照品液。

3.2 供试品溶液的制备  取本品内容物,混匀,取
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约 0. 3 g,精密称定,置圆底烧瓶中,加 30% 硫酸溶

液 10 mL, 再加三氯甲烷在水浴上回流提取 4 次

( 30, 20, 20, 20 mL) ,第 1 次 2 h,第 2, 3, 4 次每次

30 min,每次回流后小心吸出三氯甲烷液,合并三氯

甲烷液,置分液漏斗中,用适量水洗涤,三氯甲烷液,

蒸干,残渣加三氯甲烷-甲醇 ( 1∶1) 使溶解,至 5 mL

量瓶中定容,作为供试品液。

3.3 阴性对照品溶液的制备 取不含大黄的胶囊,

同 3. 2 项下操作方法制备。

3.4 波长测定条件 取大黄素对照品 3 μL点于薄

层板上,另取样品及阴性样品按供试品溶液制备项

下制得 供试品液,取 8 μL,点于薄层板上,以上述层

析条件展开,取出,晾干。置薄层扫描仪中,在波长

370 ～700 nm范围内进行光谱扫描,结果选得测定

波长λS = 440 nm,参比波长 λR =560 nm。阴性样品

在 560 nm处无吸收。

3.5 线性关系考察 别精密吸取对照品液 1, 2, 3,

4, 5, 6 μL点于同一硅胶 G薄层板上,以上述层析条

件展开,扫描测定各斑点积分值。以斑点峰面积积

分为纵坐标,点样量为横坐标,求得回归方程: Y = 2

829. 5X + 591. 91, r = 0. 998, n = 6。结果表明: 大黄

素点样量在 0. 299 4 ～1. 769 4 μg稳定,点样量与斑

点积分值呈良好线性关系。

3.6 稳定性实验  取供试品液 8 μL, 对照品液 1

μL、3 μL,按样品测定项下依法测定,每隔 1 h扫描 1

次,共测定 0 ～4 h,测得峰面积积分值,结果见表 1。

在本实验条件下,大黄素含量在 4 h内稳定。

3.7 精密度考察 在同一薄层板上,点 5 个相同量

的大黄素对照品溶液, 依法展开, 测定结果的 RSD

3. 36%。

3.8 重复性试验 精密吸取同一批号样品 5 份,按

供试品的制备方法制备, 依法展开,扫描,测得样品

平均质量分数0. 231 7 mg/粒, RSD 3. 36%。

3.9 加样回收率试验 在已知含量样品中,精密加

入一定量的大黄素对照品,依法测定,并计算平均回

收率,结果见表 1。
表 1 大黄素回收率试验

供试品

含量 /mg
对照品

加入量 /mg
测得量

/ mg
回收率

/%
平均回

收率 / %
RSD
/ %

0. 235 3 0. 099 8 0. 324 2 96. 7

0. 235 3 0. 199 6 0. 421 5 96. 9

0. 235 3 0. 299 4 0. 520 2 97. 3 98. 1 3. 36

0. 235 3 0. 399 2 0. 645 6 99. 7

0. 235 3 0. 199 6 0. 734 6 100. 0

3.10 样品测定 精密称取本品内容物 0. 3 g,按供

试品液制备方法制得供试品液, 精密吸取样品液 8

μL,对照品 1 μL、3 μL,交叉点于薄层板上,依法展

开测定, 3 批样点含量分别为 0. 235 3, 0. 217 9,

0. 124 7 mg/粒。

4 讨论

复方栀黄胶囊来自民间验方,对肾炎有良好的

疗效。方中的君药大黄、栀子等从现代医学的角度

已被证实能促进尿素和肌酐随尿液排泄,使肠内氨

基酸吸收减少,抑制体蛋白分解从而减少非蛋白氮

的来源,而使肝、肾组织中尿素氮合成减少 [ 1]
。甘草

则能调和百味,中和方中大黄等泻下药材之毒性。

由于大黄和栀子同为方中君药,因此选用此 2

味药材进行薄层鉴别。但大黄在方中所起作用更为

重要,因此选取大黄做含量测定的药材,且大黄的蒽

醌类化合物大黄素现已证实既具泻下, 又有抗菌作

用。在该方中,其他药材对其干扰较少,因此在含量

测定中,选用大黄素作定量指标,分别采用甲醇浸出

后乙醚萃取和直接加酸水氯仿回流提取
[ 2 ]
两种方法

进行方法学考察。结果发现 2 种方法的得率和回收

率基本一致,但后者在操作步骤上要比前者简练,故

选用该法为本方质量标准研究选用方法。

尽管紫外分光光度法也可测定大黄素含量,操

作更为简单易行,但大黄药材中的其它蒽醌类物质,

会产生干扰, 使样品提取更复杂,故不宜采用。薄

层扫描法测定大黄素含量文献较多
[ 3 ]

, 此方法较成

熟,有一定的可行性,实验结果也表明了该方法的准

确可靠且简便,成本低,重复性好。
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