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罗汉金丹口服液中人参二醇的鉴别

海军司令部直属医院药房 凌 云

第二军医大学药学院 �上海 � ���  �� 柴逸峰 李修禄

罗汉金丹 口 服液是益肾健脾
、

保 精 益

气
、

补脑安神
、

延年益寿的中药复方制剂
。

该方是由人参
、

党参
、

淫羊霍
、

黄茂等巧味

中药组成
。

人参虽是主要成份之一
,

但所占

比例却很少
,

因而其鉴别受其他药物的干扰

很大
。

作者采用吸附层析和萃取等方法除去

于扰后
,

再用薄层层析分离和紫外分光光度

法鉴别人参皂贰
。

结果表明此法较灵敏
,

重

现性好
,

且操作较简单
,

色谱特征显著
,

为

含有少量人参而组分多的液体中药制剂进行

质量控制提供了依据
,

并可用于其他复方制

齐�中人参的质量控制
。

一
、

仪器与试剂

岛津 � � 一 � �。。型双光束双波长紫外分

光光度仪
,

电热恒温水浴
, � �� 型离心沉淀

机
,

回流装置
,

减压回收装置
。

硅胶 � �青

岛 海 洋 化 工 厂 �
,

氧 化 铝
一

中性 �� �一 �� �

目�上海五四化学试剂厂 �
,

精 制 硅藻土 �精

制方法 �峡��
,

罗 汉金丹 口服液 �第二军医大学

药 学 院 生 药 教 研室�
,

人参二醇
、

人参兰

醇标准品 �卫生部药 品检验所�
,

正丁醇水饱

和液
。

二
、

实验准备

�
�

讨照品 药液的制 备

取人参皂贰元 �人参二醇
、

人琴三醇�对

照品适量
,

溶于 甲醇 中
,

配 成 每 � �含 以 。

� � 的标准品液
,

备用
。

�
�

人参粉对照液的制备

取人参粉 �生晒参 � �
,

。 �
,

用无水乙醇

先浸泡 � � 以上
,

加热回流两次
,

每 次 ��

� �
、

� �
,

回流后放冷
,

吸取上清液
,

用无水

乙醇稀释至每 � �相当于原生药约 。
�

�� � ,

备用
。

�
�

精制硅藻土柱

取 �
�

� � � � � � 玻璃柱
,

柱底放入少 许

尼龙丝
,

称取精制硅藻土 �
�

��
,

加水�
�

。,记
,

混匀后装柱
。

�
。

中性氛化铝柱

取 �
�

� � � �孙� 玻璃柱
,

柱底放入少 许

脱脂棉
,

称取中性氧化铝 �
�

� � ,

装柱
。

�
�

样品溶液的制 备

�� 人参皂贰的提取

取罗汉金丹口服液 �� � �
,

加水 � �� � �稀

释
,

用水饱和正丁醇萃取 � 次川
,

每 次 �� 

� �
,

合并正丁醇液
,

通过铺有 �
�

� � 中 性 氧

化铝的布氏漏斗抽滤
,

正丁醇液置 分液漏斗

中用水洗 � 次
,

再用 �。� 甲 醇 液 �� � �通

过滤饼
,

抽滤
,

滤液加 �� � �水稀释
,

再用水

饱和正丁醇萃取三次
,

每次 �� � �
,

合并正

丁醇液
,

水洗 � 次
,

正丁醇液减 压 浓 缩 至

于
,

将上述水洗过的正丁醇液与残物混合
,

继续减压浓缩至干
,

备用
。

��� 皂贰的水解

残渣加 �� �硫酸的乙醇一水 溶 液 约 ��
,。��

� � �无水 乙醇 � � � �
、

水 飞� � �
、

硫酸 从 �

,� ��
,

置 圆底烧瓶中
,

加热 �可流 � ��
,

加入 � �写
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氢氧化钠液调 至强碱性
,

继续加热半小时
,

放

冷
,

用环 己烷萃取 � 次
,

每次 ��  �
,

用水洗

一次
,

倾入硅藻土柱内
,

下接中 性 氧 化铝

柱
,

弃去流液
,

用无水乙醇 � � �过氧化铝柱
,

收集流液
,

吹干
,

加环 己 烷 。
�

� � �溶解
。

�
。

人参粉样品液的制 备

取人参粉对照液 � � �
,

加无水 乙醇� � �
,

水 � � � �
、

硫酸 �
�

� � �
,

置 �� � �圆底烧瓶

中
,

加热回流 � �
,

以下操作同前
。

�
。

空白样品液的制备

取不含人参的罗汉金丹 口服液 ��  �
,

加水 �� � �稀释
,

以下操作同 �
。

�
�

空 白样液加人 参粉甘照液样品液的

制备

取人参粉对照液 � � �
,

蒸干
,

加不含人

参的罗汉金丹口 服液 �� � �
,

搅拌溶解
,

加

水 �� � �稀释
,

以下操作同 �
。

�
。

空白样液直接加人参粉末样品 液 的

制备

精取人参粉�生晒参 ��
�

�� � ,

置蒸发皿

中
,

加不含人参的罗汉金丹 口服液 �� � �
,

浸

泡过液
,

置水浴上加热 �
�

� �
,

并不断加水

和搅拌
,

过滤
,

用少量水冲洗滤纸
,

最后使

体积约为 �� � �
,

用水饱和正丁醇萃取
,

以下

操作同 �
。

三
、

实验结果

�一�薄层层析
�
�

用微量注射器分别吸取上述 �
、

�
、

�
、

�
、

� 样品液各 �� ��
,

点于硅胶 � 薄板上 ��
�

�

� �
�

� � � �
,

旁边另点有人参二醇和人参三

醇对照标准品液
,

用氯 仿
一 乙 醚 �� � �

�

� 展

开至一定距离后
,

取出薄板
,

用吹风器吹干

溶剂
,

以硫酸
一甲醇��

, �� 溶液喷雾
,

用吹风

器吹至显色
,

可见 �
、

�
、

�
、

� 样板上出现与人

参二醇标准品斑点颜色
、

位置相同的斑点
,

见图 �
。

�⋯

⋯
��
�
�

�

�

��
厅弩
�
�

汽卜云时川词川
�

�乙己� �已乙已
祥品液 � 囚 匡旦二

�
,

�
�

图 � 罗汉金丹口服液中人参皂试元 � �  图谱
�

�

样品液 �
�

人参三醇
�

�

人参二醇 �
�

人参粉对照液的样品液 �
�

空白样液

�
�

班白样液加人参粉对照液的样品液 �
�

空白样液加人参粉末的样品 液

�
。

用微量注射器吸取 �
、

� 样品液各� ��

��
,

分别作条状点样
,

并在旁边点有人参二

醇对照标准品液 �� �� 定位
,

展 开
、

显色 同

上
,

薄板上显出一条与人参二醇标准品斑点

颜色
、

位置相当的条状色带
,

见图 �
。
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�
�
�
勺

�
一

下二
‘

�

�
�

�几找以日日��屏卜八
��

图 � 罗汉金丹口服液中加人参后人参皂戒的

� � �图谱
� 、

人参三醇 �
�

人参二醇
� �

空白样液加人参对照液灼样品液

空白护户液加人参粉介针羊品液

�二�紫外分尤光度法测 定

条件
�
扫描速度 � �� � � � � � 

,

纸速 ��

� �� � ��
,

波长 � � �‘ � � � � �
,

灵敏度 �
�

� � �一

�
�

� � � ��
、

� 样品液为 �
�

� � �一 �
。

� � � �
。

用微量注射器吸取 � 人 参 二 醇 对照标

准品液 � � � � �及 �
、

�
、

�
、

�
、

� 样品液各 �� � � �
,

分别作条状点样
,

不显色
,

旁边另点有人参

二醇标准品液 �� �� 定位
、

显 色
,

展 开 同

前
。

将与人参二醇对照标准品液斑点位置相

当的色带刮入 �� � �具塞试管中
,

精 加 � �

香草醛一冰醋酸溶液 �
�

� � �
、

高 氯 酸 �
�

�

� ��
� �

,

混匀
,

密塞
,

置 � � �� 水浴中加热 � �

分钟
,

用流水冷却
,

精加冰醛酸 � � �
,

摇匀
,

离心
,

吸取上清液倾入吸收池
,

取条状硅胶

作空白于分光光度仪上测量吸收度
,

见图 �
。

人参二醇对照标准品液经扫描在 �� �� �

处有最大吸收峰
,

样品液 �
、

�
、

�
、

� 亦同样在
� �  � � 处有最大吸收峰

,

所以叮以确认此峰

是人参二醇的吸收峰
,

见图 �
。

四
、

讨论

�
�

罗汉金 丹口 服 液 由 �� 味中草药组

成
,
以亲水性成分为主

,

其中糖类
、

淫羊霍

� �
一喻

‘一� 一
�

一
一

�

一上一 �

一一
“ � � 卜曰� ��

一
�

�
一‘ �

衬
产

夕沁 公。 必已 了。。

图 � 各样品液人参皂贰元�人参二醇�

的紫外扫描光谱图

� 人参二醇对照液

� 样品液 灵敏度为。
�

�� 。一�
�

���

� 人参扮样品液

�空白祥液

� 空白样液加人参粉对照状样品液

�空白徉液直接加人参粉样品液

贰类
、

黄酮类等对层析干扰很大
,

笔者用氧

化招吸附大部分杂质后
,

再用正 丁醇萃取的

预处理法排除杂质对 以后薄层层析和测定时

的干扰
,

而人参皂贰可被正丁醇提出
。

� �

通过反复实验
,

证实该 口服液 的 最

佳水解条件为 ��  硫酸的乙醇一水 � � , ��

溶液
,

加热回流 � � 水解可完全 �� 
,

薄层层

析时灵敏度好
,

取该 口服液 �� � �
,

即可得

到与标准品相同的斑点
。

留醇在强碱溶液中

稳定
,

酸水解后再调 至强碱性水解
,

可使街

醇游离
,

有利于提取
。

一般文献介绍的酸水

解 〔� �硫酸乙醇一水 � � , �� 〕条件
,

则水解

不完全
,

灵敏度差
。

� �

水解后用环己烷萃取
,

再用硅藻土
,

硅胶
一

� 吸附杂质 �’�, 但薄层层析效果 不 理
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想
,

背景干扰很大
,

将硅胶 H 改为 氧 化 铝

后
,

可明显脱 色
,

得到满意的薄 层 色 谱 效

果
。

4

.

实验证实本法灵敏度较高
,

经 多 次

加样试验结果一致
,

表明本法的可靠性与正

确性
,

不仅为该口服液中人参的质控提供了

一个重要的依据
,

并为其定量分析打下了基

础
。
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H P L C 法测定苯妥英钠及其制剂的含量

湖北省药检专科学校药学系(湖北 430064) 饶泽萍 李 俊

苯妥英钠为临床上常用有效 的 抗 癫 痛

药
,

对其含量测定
,

目前国内外 常 用 的 方

法多为原料药用萃取重量法
,

片剂用双相滴

定法‘, 〕, 但前者操作方法较费时繁杂
,

后者

乙醚提取易泄漏误差大
。

而采用高效液相色

谱法(H P L C 法)直接测定尚未见报道汇2 , ,

本

文采用 H P L C 法直接测定苯妥英钠的含量
,

与药典方法比较具有准确
,

简便
,

快速
,

结

果满意等优点
。

实 验 部 分

一
、

仪器与试剂

日本岛津 L C一6 A 高效液相色谱 议
,

S P D 一 6A V 紫外检测器
; C 一R 3 A 数据处

理机
。

苯妥英钠
:
标准品 (精制原料药

,

含量

99 .8 % )
、

苯 巴比妥钠 (内标
,

为有机分析标

准试剂)
、

苯妥英钠片 (武汉制药厂)
、

甲醇

(G R 级试剂)
、

三次重蒸馏水
。

二
、

实验方法 与结果

1. 高效液相层析条件 色谱柱
: Shi m

一
p a e k C L C 一O D S 柱(0

.2sm x 6
.0); 流动

相
:
甲醇一水(65 : 35) ;流速

: 一m l加i
n;

测定波长
:254 nm ; 灵敏度

: 0 .16、 纸速
:

s m m /m in ;柱温
: 4。℃

。

2

.

标准曲线 :精密称取苯 巴比妥钠对照

品 25 m g 置于 50 m l量瓶中
,

用流 动 相 溶

解并稀释至刻度
,

作内标液备用
。

精密称取苯妥英钠 50 m g 置于 50 m l量

瓶 中
,

用流动相溶解并稀释至刻度
,

备用
。

精密吸取 1
.0 ,

2

.

0
,

3

.

0
,

5

.

o
m l 标准液

分别置于 10 m l量瓶中
,

各精密加入内标液

2 m l
,

用流动相溶解并稀释至刻度
,

摆匀
。

照上述色谱条件
,

取 10 ul 进样
,

以浓度 为

横座标
,

峰面积比为纵座标绘 图
,

其数据经

直线回归
,

线性关系及精密度均好
,

其回归

方程 和相关系数分别为 y = 0
.1095 十 。.4 9 6 7

x ,
r = 0

.

9 9 9 6

,

线性范围 0
.5~ 2

.5 u到m l
。

3

.

回收率测 定 按处 方 量 配 制 模 拟

片Isl
,

照样品测定项下操作和计算
,

平均回

收率为 100
.
18 %

,

相对标准差为0
.
16 % (n =

5 )

4
.
原抖测 定 精密称取苯妥英钠 样 品

约 50 m g 置 50 m l量瓶中
,

用流动相溶解并

稀释至刻度
,

摇匀
。

精密量取 3
.om l置 10 叫

量瓶中
,

精密加入 内标液 2
.0 m l

,

用流动相

稀释至刻度
,

取 10 ul 进样
,

测定结果 见 表


