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益气生骨颗粒剂的质量标准研究

谢摇 艳摇 朱太咏摇 秦摇 娜
（河南省正骨研究院，河南省洛阳市启明南路 愿圆 号，源苑员园园圆）
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摇 益气生骨颗粒剂是我院的一项新药开发制剂。本方
由黄芪、党参、木香、红花、赤芍等中药组成，具有益气

生骨，去瘀生新，通脉止痛的作用，用于严重跌打损伤、

创伤性骨折。为了有效地控制其产品质量，本课题采

用薄层色谱法对方中黄芪、木香、红花及赤芍进行了定

性鉴别，对黄芪甲苷的含量进行了测定，现报道如下。

员摇 仪器与试剂
员郾 员摇 仪器摇 日本岛津 悦杂 原 怨猿园员 型薄层扫描仪。
员郾 圆摇 对照品及对照药材摇 黄芪甲苷、芍药苷均购自中
国药品生物制品检定所，木香、红花对照药材由我院药

剂科提供。

员郾 猿摇 试剂与样品摇 化学试剂均为分析纯，益气生骨颗
粒剂及各味药的阴性对照样品均由我院制剂科提供。

圆摇 定性鉴别
圆郾 员摇 木香的鉴别摇 取 怨早 颗粒剂，用 猿园皂蕴 水溶解，用
乙醚萃取两次（猿园皂蕴，圆园皂蕴），取乙醚层，加入 源豫
晕葬韵匀溶液 源园皂蕴 洗涤，乙醚液加入无水硫酸钠 圆早，振
摇，滤过，残渣用乙醚 员园皂蕴 分两次洗涤，滤液与洗涤
液合并，挥干，残渣加甲醇 员皂蕴使溶解，作为供试品溶
液。取木香药材 员早，加水提取 员澡，同法制成对照药材
溶液。取木香阴性药液，同法制成阴性对照溶液。照

薄层色谱法（《中国药典》圆园园缘 年版一部附录Ⅵ月）试
验，吸取上述木香药材对照溶液 员μ蕴，供试品和阴性对
照溶液各 远μ蕴分别点于同一硅胶 郧薄层板上，以石油
醚（远园 原 怨园益）原乙酸乙酯（怨 颐 员）为展开剂，展开，取
出，晾干。喷以 缘豫香草醛硫酸液显色，电吹风吹至显
色清晰。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。阴性对照无此斑点。

圆郾 圆摇 红花的鉴别 摇 取颗粒 怨早，用水饱和的正丁醇提
取 猿 次，每次 员缘皂蕴，合并正丁醇液，水浴蒸干，残渣加
甲醇 缘皂蕴溶解，加入已处理好的中性氧化铝柱上（员园园
原 圆园园 目，圆早，内径 员郾 缘糟皂），以甲醇 员园皂蕴洗脱，收集洗

脱液，挥干，残渣加 员皂蕴 甲醇溶解为供试品溶液。另
取红花对照药材 员早，加水煎煮 员澡，上清液同法制成对
照药材溶液。取红花阴性制剂同法制成阴性对照溶

液。照薄层色谱法（《中国药典》圆园园缘 年版一部附录Ⅵ
月）试验，吸取上述三种溶液各 远μ蕴分别点于同一硅胶
郧薄层板上，以氯仿 原甲苯 原甲醇（苑缘 颐 圆缘 颐 缘）为展开
剂，单向展开两次，取出，晾干，喷以 员园豫硫酸乙醇液，
置紫外光灯（猿远缘灶皂）下检视。供试品色谱中，在与对
照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。阴

性对照无此斑点。

圆郾 猿摇 赤芍的鉴别摇 称取 怨早 颗粒，加氯仿 圆园皂蕴，超声
处理 圆园皂蚤灶，弃去滤液，药渣加 苑园豫乙醇 猿园皂蕴，超声处
理 圆园皂蚤灶，滤过，滤液蒸干，残渣加水 猿园皂蕴 使溶解，用
水饱和的正丁醇提取 猿 次（猿园皂蕴，猿园皂蕴，猿园皂蕴），合并
正丁醇液，蒸至少量。上中性氧化铝柱（员园园 原 圆园园 目，
内径 员园 耀 员缘皂皂，源早）用乙醇 原乙酸乙酯（员颐 员）猿园皂蕴预
洗，继以甲醇 源园皂蕴 洗脱，收集洗脱液，蒸干。残渣加
甲醇 员皂蕴 使溶解为供试品。取芍药苷标准品制成
员皂早 辕 皂蕴的标准品溶液。另取赤芍阴性制剂同法制成
阴性对照溶液。照薄层色谱法（《中国药典》圆园园缘 年版
一部附录Ⅵ月）试验，吸取上述标准品溶液 圆μ蕴，供试
品和阴性对照溶液各 愿μ蕴 分别点于同一硅胶 郧 薄层
板上，以氯仿 原 乙酸乙酯 原 甲醇 原甲酸（源园 颐 缘 颐 员园 颐
园郾 圆）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 缘豫香草醛硫酸
溶液，电吹风吹至斑点显色，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。阴性对照

无此斑点。

猿摇 黄芪甲苷的含量测定
猿郾 员摇 对照品溶液的制备摇 取黄芪甲苷对照品精密称
定 圆郾 圆缘皂早，置 圆皂蕴容量瓶中，加甲醇溶解并稀释到刻
度，摇匀，即得 员郾 员圆缘皂早 辕 皂蕴的标准品溶液。
猿郾 圆摇 供试品溶液的制备摇 取本品 员圆早，研细。置具塞
锥形瓶中，精密加入水 远园皂蕴 溶解，称重，超声提取
猿园皂蚤灶，放冷，称重，加水补足减失重量，离心，将上清液
转出。精密吸取滤液 源缘皂蕴，用乙醚提取 猿 次，每次
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圆园皂蕴，弃去乙醚液，再用水饱和的正丁醇提取 源 次，每
次 圆园皂蕴，合并正丁醇液，用 员豫 晕葬韵匀 洗涤 圆 次，每次
猿园皂蕴，再用饱和正丁醇的水洗至中性，正丁醇液水浴
蒸干，残渣用甲醇溶解并转移至 圆皂蕴 容量瓶中，加甲
醇稀释至刻度，摇匀，作为供试品溶液。

猿郾 猿摇 阴性对照液的制备摇 取阴性对照颗粒，同法做成
阴性制备液。

猿郾 源摇 色谱条件 摇 层析板为硅胶 郧 板。展开剂：氯仿
原甲醇 原水（远缘 颐 猿缘 颐 员园）员园益以下放置的下层溶液为
展开剂，展距 员园糟皂。显色剂为 员园豫硫酸乙醇溶液。
猿郾 缘摇 扫描参数摇 采用单波长反射锯齿形扫描法，测定
波长 λ泽 越 缘圆园灶皂。光束狭缝：园郾 源 伊 园郾 源皂皂，线性参数
杂载 越猿。
猿郾 远摇 线性关系的考察 摇 精密吸取浓度为每 员皂蕴 含
员郾 员圆缘皂早的黄芪甲苷对照品溶液 员，圆，猿，源，缘，远μ蕴，分
别点于同一薄层板上，展开，显色，按上述色谱条件测

定，以浓度为横坐标，峰面积积分值为纵坐标，得回归

方程 再 越远源愿郾 圆远载 垣 员园愿郾 员，则 越 园郾 怨怨缘（灶 越 远），表明黄芪
甲苷在 员郾 员圆缘 耀 远郾 苑缘μ早 浓度范围内具有良好的线性
关系。

猿郾 苑摇 精密度试验摇 仪器精密度实验：对薄层板上同一
斑点连续扫描 愿 次，平均峰面积积分值为 圆苑愿员郾 员，砸杂阅
越员郾 怨豫。同板精密度实验：取同一浓度的黄芪甲苷标
准品溶液 远 份各 源μ蕴，分别点于同一薄层板上，展开，
取出，晾干，显色后依法操作，薄层扫描测定吸光度峰

面积积分值，平均峰面积积分值为 猿猿猿苑郾 怨，砸杂阅 越
圆郾 园远豫。异板精密度实验：取同一黄芪甲苷标准品溶
液，上样 猿μ蕴，分别点于 缘 块薄层板上，依法测定，平均
峰面积积分值为 圆园猿缘郾 苑，砸杂阅 越 员郾 怨愿豫。
猿郾 愿摇 稳定性试验摇 取供试品溶液点样，依法操作，对
同一斑点每隔 圆园皂蚤灶扫描 员 次，记录峰面积积分值，结
果表明在 圆澡内基本稳定，砸杂阅 越 员郾 远缘豫。
猿郾 怨摇 重现性试验摇 取同一批号的样品 缘 份，按上述测
定条件重复测定 缘 次，平均含量为 园郾 远远皂早 辕袋，砸杂阅 越
圆郾 远豫。
猿郾 员园摇 回收率试验摇 采用加样回收法，精密称取已知
含量的益气生骨颗粒，样品 远 份，分别精密添加黄芪甲
苷对照品溶液（员郾 员圆缘皂早 辕 皂蕴）员园园μ蕴，按上述方法测
定，计算回收率，结果平均回收率为 怨怨郾 猿愿豫，砸杂阅 越
圆郾 猿豫。结果见表 员。
猿郾 员员摇 样品测定摇 精密吸取供试品溶液 远μ蕴，对照品
溶液 圆μ蕴 和 源μ蕴，分别交叉点于同一硅胶薄层板上，
依法展开和测定。共测定样品 缘 批，结果见表 圆。

表 员摇 回收率实验结果（灶 越 远）
样品含量
（皂早）

加入量
（皂早）

测得量
（皂早）

回收率
（豫）

平均回收率
（豫）

砸杂阅
（豫）

园郾 远远苑缘 园郾 员员圆缘 园郾 苑愿猿园 员园圆郾 远苑
园郾 远远远苑 园郾 员员圆缘 园郾 苑苑愿圆 怨怨郾 员员
园郾 远远缘园 园郾 员员圆缘 园郾 苑苑源猿 怨苑郾 员缘 怨怨郾 猿愿 圆郾 猿
园郾 远远苑愿 园郾 员员圆缘 园郾 苑愿圆猿 员园员郾 苑愿
园郾 远远猿愿 园郾 员员圆缘 园郾 苑苑猿源 怨苑郾 源圆
园郾 远远缘源 园郾 员员圆缘 园郾 苑苑缘愿 怨愿郾 员猿

表 圆摇 含量测定结果摇（灶 越 缘）

批号
黄芪甲苷含量（皂早 辕袋）

载员 载圆 平均含量 辕 皂早 辕袋

圆园园缘园远园远 园郾 远远远苑 园郾 远苑缘苑 园郾 远苑员圆
圆园园缘园远员猿 园郾 远远缘愿 园郾 远苑园愿 园郾 远远愿猿
圆园园缘园远圆源 园郾 远缘远猿 园郾 远缘员猿 园郾 远缘猿愿
圆园园缘园苑园员 园郾 远远苑源 园郾 远远愿员 园郾 远远苑愿
圆园园缘园苑员圆 园郾 远远缘园 园郾 远苑员猿 园郾 远远愿圆

源摇 讨论
其中木香的鉴别中 晕葬韵匀 提取时要充分分离，才

可以取乙醚层。黄芪甲苷含量测定时，在样品的制备

过程中，以前有报道用水饱和的正丁醇提取后，用氨水

提取，与黄芪甲苷紧邻的上方有一红色干扰。需上中

性氧化铝柱才能除去，此方法可以省去这一步。
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书讯：《叶天士诊治大全》
修订再版

摇 摇 叶天士是清代著名中医大师，他对中医学的

发展作出了重大的贡献，创造了温病学派，同时

对杂病也有许多创见。因此，中医界把他的医案

遵之为“临证指南”，为中医必修课程。由于叶

天士医案散有 愿 本之多，作者将这 愿 本医案综合

汇集分析，并且诠解他的理、法、方、药，使读者能

深入全面地了解叶天士的医术。该书在 员怨怨缘 年

初版，曾获好评。最近应出版社和读者之邀，作

了一次修订，已经由人民军医出版社再版发行，

欢迎购阅。邮购电话：（园员园）缘员怨圆苑圆缘圆。
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