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乌斑抗癌中药栓塞剂的质量控制

郑 谊
,

江立富
,

马亚萍�解放军第 � 医院
,

银川 �� �刀�

摘要
� 目的

�
建立乌斑杭癌中药检塞剂质量标准

。

方法
�
采用薄层层析法和紫外分光光度法对虎杖和斑鳌素

分别进行定性及定量分析
。

结果
�
层层析法适用于虎杖定性分析

,

分光光度法适用于斑誉素的定量分析
。

结

论
� ��� 法和分光光度法可用于本品的质量控制

。
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抗癌中药栓塞剂 ���� 年被列为宁夏回族自治

区科技攻关项目
,

经体外和体内对肿瘤的抑制试验

表明本品有较好的抗肿瘤作用
,

临床应用于肝癌病

人术前栓塞肿瘤血管
,

阻断肿瘤血供
,

杀伤肿瘤细

胞
,

对缩小肿瘤便于手术起到较好的作用
。

本品除

抑制肿瘤生长
,

对肿瘤细胞有杀伤力外
,

还能提高机

体免疫力
,

深受医生和患者的欢迎 � 为控制本品质

量
,

保证患者用药安全有效
,

我们对本品建立了质量

控制方法
,

现总结如下
。

� 处方组成

本品由斑鳌
、

虎杖
、

草乌等十味中草药组成
,

经

传统和现代方法煎煮提取制成 � 一 �� �林� 微粒
,

灌

封于 �� 耐 安瓶中
,

经高温灭菌备用
。

� 仪器与试药

��� 型紫外分光光度计 �上海第三分析仪器

厂 �
,

乌斑 抗 癌 中药 栓 塞 剂 �本 院 自制
,

批 号

�� �� �� �
,

斑鳌素对照品 �中国药品生物制品检定

所�
,

硅胶 � �青岛海洋化工厂 �
,

其他试剂均为分析

纯
。

� 鉴别试验

本品为褐色液体
。

味苦
,

略有沉淀
。

取本品 �� �� 加乙 醇 巧�� 充分振摇
,

加氯仿

�� 时
,

振摇提取
,

分取氯仿液蒸干
,

加氢氧化钠试液

� 滴
,

显红色 �取上述鉴别项下抓仿提取液加醋酸乙

醋 �� ��
,

振摇提取
,

分取醋酸乙醋
,

蒸干 �残渣加水

��
,

再用乙醚提取
。

分取乙醚液
,

挥干
,

残渣加乙醇

�� 耐 使溶解
,

取少量点于滤纸上
,

晾干
,

置紫外灯下

����
� � �显亮蓝色荧光斑点 �取水层

,

加三氯化铁试

液 � 滴
,

显绿色
。

另取本品 �� 而加热蒸干
,

残渣加 �
�

�� �� � 的硫

酸溶液 �祖
,

加热水解 �� 而
� ,

冷却
,

用氯仿提取 � 次
,

每次 �耐
,

合并氯仿提取液蒸干
,

残渣加氯仿 �耐 使溶

解
,

作为供试品溶液
。

另取大黄素和大黄素甲醚对照

品
,

分别加甲醇制成每毫升含 ��� 的溶液
,

作为对照

品溶液
。

再取虎杖粉末 �
�

��
,

加甲醇 �� 而
,

超声处理

巧而
� ,

滤过
,

滤液蒸干
,

余法同上制成药材对照品溶

液备用
。

照薄层层析法试验
,

吸取供试品溶液
、

对照

品溶液
、

虎杖药材对照液各 �闪
,

分别点于同一硅胶 �

薄层层析板上
,

以石油醚���
一
�� ℃ �一甲酸乙醋一甲

酸�巧 � � � �� 的上层溶液为展开剂
,

展开晾干
,

置紫

外灯下检视 �供试品色谱中
,

在与对照品色谱相应位

置上
,

显相同的橙黄色斑点 �置氨气中熏蒸后日光下

检视斑点为红棕色
,

见图 �
。

今

� � �

图 � 虎杖薄层 色语图

� 样品 � 标准对照品 � 药材对照品

� 含� 测定 �� 

�
�

� 时照品及供试品溶液的制备

取本品 �� ��
,

置 �� ℃ 水浴上加热
,

加人丙酮

��� �� 振摇 � �而
� ,

滤过
,

滤液置 �� ℃ 水浴上浓缩
,

冷却至室温
,

溶解至 ��� 时
,

精密量取 �耐 置湿法装

置的硅胶柱上��� �
,

�� � 硅胶�层析
,

以石油醚 ���
一
印℃ �洗脱

,

收集洗脱液 �� 耐
,

置 �� ℃ 水浴上蒸

干
,

残渣加氯仿溶解
,

置 ��� 耐 容量瓶中加氯仿稀释

至刻度作为供试品溶液
。

�
�

� 线性关系 �下转第 ��� 页�
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‘ 回收率实验

�
�

‘
�

� 样品溶液
�
同含量测定

。

�
�

‘
�

� 对 照 品溶 液
�
精密 称取橙 皮昔对 照 品

�
�

�� � � � �
,

抽昔对照品 �
�

�� �� � � 于 �� �量瓶中用毗

喧
一 甲醉�� � � �溶解并稀释至刻度

,

摇匀
。

表 � 橙皮普的回收率

样品中橙皮昔 加人橙皮昔 侧得值
�� � � �� � � �毗 �

平均值
�� 士 �� �

�
�

伪� �

�
�

肠� �

�
�

肠� �

�
�

� �� �

�
�

� � � �

�
�

�� ��

�
�

� �  !
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�

的� �
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�
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表 � 抽普的回收率

样品中抽昔 加人抽昔 侧得值 回收率 平均值
� � � � � � 朽� �� � � �� � �� � � � �

�
�

� �  � �
�

� � �� �
�

��� � ��� 
�

�

�
�

�� �� �
�

� ��  !
�

� �� � ��
,

� � �的
�

� 土 �
�

�� 
�

�

� � � � �
�

� � �� �
�

�� � �《刃
�

� �

�
�

�
�

� 薄层层析
�
在 � 一 � �� 薄层板上分别点样

品溶液 � � 林�
,

样品溶液 �� 林� � 对照品 � � 林��样品溶

液 � � 林�
,

样 品溶液 � � 卜� � 对 照品 � � 林�� 样品溶液

�� 林�
,

样品榕液 � � 协� � 对照品 � � 卜�以下同含量测定

操作
,

测得吸收度
,

计算回收率
。

橙皮昔的回收率为

� �
�

� � �
,

袖昔的回收率为 ���
�

��
,

结果见表 �
、

�
。

, 小结与讨论

本文利用 �� �
一 双波长分光光度法同时测定了

积壳中的橙皮昔和袖昔
,

方法快速
,

结果准确
,

重现

性好
。

由于积壳的产地收获的季节以及炮制工艺的

不同所得结果会有所不同
。

刮取板条前
,

展开剂一

定要挥尽
,

否则将影响含量测定
,

致使结果偏低
。

致谢 山 东中医药研究所杨树斌教授指导
,

在此

表示感谢
。
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精取斑鳌素 0
.
02

、

0

.

04

、

0

.

06

、

0

.

0 8

、

0

.

1 m g

,

在

200
一
3 00

n m 波长范围内扫描
,

在 298
n m 处有最大

吸收
。

另精取对照品溶液 0
.
2

、

0

.

4

、

0

.

5

、

0

.

6

、

0

.

5

、

1

.

o m l

,

置 10 m l容量瓶中加抓仿稀释至刻度
,

摇 匀
,

在 298
nm 波长处测定吸收度

。

以浓度为横坐标 吸

收度为纵坐标绘制标准曲线
,

回归方程为 Y
二
24

.

87

一
3 6 C

,
r =

0

.

9 9 5 0

,

结果表明斑鳌素在 0
.
02 一

0

.
1 m g

范围内线性关系良好
。

4

.

3 精密度试验

精取斑鳌素浓度为0
.
05 m岁而 和0

.
lm g/ ml 溶

液
,

分别同一天及第2天重复多次进样
,

计算 日内和

日间差 异
。

结 果 日间精密度 (
n 二 7 ) Rs

D 分别为

2
.
5% 和 1

.
3 %

,

日内精密度 (
n = 6 )人S 刀 分别为

2
.
1% 和 1

.
5%

。

4

.

4 回收率及线性试验

取本品 10 ml 制备方法同供试品溶液制备
。

精

密量取 sm l加人斑鳌素标准品 10
.
6m g

,

按样品测定

项下操作
。

结果 5 次测定平均回收率为 99
.
3%

,

R S D 为 2
.
6%

。

取同一样 品 5 批次
,

按样品测定 (
n

二 3 ) R S D 为 2
.
0% 。

5 样品含, 测定

取本品 ro ml
,

提取分离方法同供试品溶液制

备 ;按上述相同浓度测定吸收度
,

依标准曲线计算含

量
,

结果见表 l
。

6 讨论

表1 乌斑杭癌中药栓塞剂中斑赞素含童浏定(
n 二

3)

批号 含量(m 『m l) R50 (% )

97070 1

970702

970 70 3

97(卫洲)3

9 7 10 15

9 7 10 15

0
.
!7

0
.
16

0
.
!7

0
.
17

0
.
15

0
.
16

1
.
0

0
.
9 8

1
.
1

1
.
2

0
99

1
.
0

据文献报道
,

斑鳌素有一定的挥发性
,

因此本文

样品处理操作过程中始终保持密闭的原则
,

样品暴

露时操作速度要快
,

尽量减少操作过程中样品与空

气的接触时间;我们在实验过程中对 5 份标准品和

样品均按样品方法处理前后的含量数据进行统计学

处理
,

结果表明
,

样品处理前后含量无显著性差异
。

试验中我们比较了不同溶剂对斑鳌素的洗脱能力
,

结果以石油醚
、

抓仿为佳
,

且洗脱时间短
,

故采用石

油醚为洗脱剂
。

制备过程中要保持该栓塞剂中 1
-

100 卜m 的微粒才能较好地栓塞肿瘤动脉
,

否则栓塞

局部易吸收
,

以致重新建立血液循环
,

造成栓塞失

败
。

本品临床应用中深受医师和患者的欢迎
,

成品

价廉
,

质量易控制
,

方法快捷
,

具有实用性
。
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