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双波长薄层扫描法测定愈心痛中延胡索乙素的含量
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� 仪器与试药 日本岛津 ��
一

��� 型薄层扫描

仪
，
硅胶 � 预制薄层板 �青 岛海洋化工厂 �

，

微

量点样器 �美国进 口产品�
，
延胡索乙素标准品

由卫生部生物制品检定所提供
，

愈心痛 由吉林

敖药厂提供
，
溶剂

、

试药均为分析纯
。

� 实验条件与方法

�
�

� 标准品溶液的制备 精密称取延胡索乙

素适量
，

置 ���量瓶中
，
以甲醉溶解并稀释至刻

度
，
制成每 ���含 �

�

���的标准溶液
。

�
�

� 样品溶液的制备

�
�

�
�

� 供试品溶液的制备 取本品胶囊 �粒
，

倾出内容物
，

精密称定
，
置索氏提取器 中

，
用氨

试液将提取物湿润 ��
，

再加人抓仿 �����
，
回流

提取 ��
，
回收抓仿

，

定量转移至 ���量瓶中
，

加

氯仿稀释至刻度
，
摇匀

，

作为供试品溶液
。
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�
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� 阴性样品溶液的制备
，

按处方称取除延

胡索外其他药材�相 当于 �粒成药投料�
，

按上

述供试品溶液制备法处理
，
得阴性样品溶液

。

� 薄层条件 在薄层层析中
，

我们选用以下几

种系统进行展开
，

考察分离样品效果
。 � �
正已烷

一

氯仿
一

甲醇
一

二 乙胺 ���
� � ， � ， �

�

��� ��
，
乙

醚
一

环 已烷
一

甲醇��
� �

� �
�

��饱和 ����� ���

石

油醚
一

醋酸 乙醋��
�

���氨蒸汽饱和 ����� ��
�

苯
一

丙酮��
�

��
。

经反复试验认为以 �系统分离

效果较好
。

展距 ����
，

并用碘蒸汽熏约 ��，
，
在

紫外灯�������下检识斑点位置
。

� 扫描波长选择及仪器参数确定 将延胡索

乙素标准品溶液
、

供试品溶液
、

阴性样品溶液点

于 同一硅胶 � 薄层板上
，

依法展开
，

确定位置
，

用 ��
一

��。 型薄层扫描仪对延胡索乙素斑点供

试品及阴性样品进行扫描 �����������
，

前两

者均在 ����� 处有最大吸收峰
，

而阴性样品在

此处无吸收
。

在 ����� 处为最小吸收峰
，

故确

定 凡� �����爪
，

������
，

反射法线性扫描
，

狭

缝在 �
�

�� �
�

���
，����

。

� 精密度试验 在同一薄层板上对不 同斑点

扫描测 定
，

峰面积积分值变异 系数 为 ����

�
�

��������
，

见表 �
。

表 � 精密度试验结果
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线性范围 准确吸取延胡索乙 素��
�

����

���溶液 �
�

�
、
�

�

�
、
�

�

�
、
�

�

�
、
�

�

�拌�
，
点于 同一硅

胶 � 薄层板上
，
按拟定方法展开

，

测定
，
以标准

品 拜�数为横坐标
，

斑点峰面积积分值为纵坐标

作图
，

得未通过原点的一条直线
。

线性方程 ��

一����
�

�������
�

���
，���

�

����
，

故延胡索乙

素在 �
�

�一�
�

�拌�之间线性关系较好
。

� 样品测定 因标准曲线未经过原点
，

故采用

外标两点法测定
。

按上述选定的方法
，

取三批样

品
，

分别提取
、
分离

、

测定
，

计算愈心痛胶囊中延

胡索乙素的含量不低于 �
�

������粒
。

� 回收率试验

�
�

� 薄层回收率 在同一薄层板上点样
，

依次

为阴性液 �川
，
阴性液 �闪加标准品溶液 �川

，

同

时 �次试验
，

测定 回收率为 ���
�

���
，
����

�
�

���
。

�
�

� 加标 回收率 取 已知含量的愈心痛胶囊

内容物 �份
，

分别加人一定量延胡索乙素标准

品
，

按样品含量测定方法操作并计算回收率为

��
�

���
，
�����

�

����
。
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