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摘要　目的: 盐酸小檗碱原料及其制剂中有关物质产生及检查方法的探讨。方法: 盐酸小檗碱干燥过程中, 因受高温的影响产

生分解产物, 能被薄层色谱检出。结论: 操作简单, 准确性、重现性好, 可有效地控制其产品质量。
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Abstract Objective: T he study of p roduction of rela t ive substance in the berberine hydroch lo ride raw m ateria l and its

p roducts. M ethod: In the dry p rocess, the Berberine H ydroch lo ride decompo sit ions w ere P roduced because of being affected by

h igh temperatu re,w h ich can be detected by TL C. Conclusion: T he operation is simp le, accurate, rep roducib le, and can con tro l

its p roduct quality effectively.
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　　盐酸小檗碱及其片剂、胶囊剂收载于中国药典

2005 年版二部中, 其原料药检查其他生物碱, 而制

剂不检查[1 ] , 作者在试验中发现有部分盐酸小檗碱

片中有的存在着分解产物, 为了保证药品质量, 我们

考察了盐酸小檗碱干燥温度对质量的影响, 在一定

的温度条件下会产生分解产物小檗红碱, 用薄层色

谱法进行探讨。

一、试药与样品

硅胶G 薄层板 (厚度: 013mm ) : 取薄层层析硅

胶G (60 型)适量, 加0125% CM C 溶液, 依法制备[2 ];

乙醇、三氯甲烷、甲醇、氨水均为分析纯。对照品: 盐

酸小檗碱、药根碱、巴马汀 (中国药品生物制品检定

所提供) , 小檗红碱 (分析纯)。样品: 盐酸小檗碱原料

(经检验符合中国药典规定) , 盐酸小檗碱片为市售

品。

二、方法与结果

11 温度影响试验

取盐酸小檗碱、药根碱、巴马汀对照品与盐酸小

檗碱对照品和原料分别放入称量瓶中, 置电热恒温

干燥箱中干燥, 当温度到达85℃时, 盐酸小檗碱对照

品与原料外观由淡黄色渐变为黄棕色, 并随着温度

升高颜色而加深; 药根碱外观由金黄色渐变为深棕

色; 巴马汀外观由黄棕色渐变为棕色。按“对照品溶

液制备”项下, 盐酸小檗碱与干燥品的乙醇溶液由淡

黄色变为黄棕色; 药根碱、巴马汀与干燥品的乙醇溶

液比较颜色几乎无变化。

21 薄层色谱检查

对照品溶液制备: 乙醇为溶剂, 超声使溶解。盐

酸小檗碱 (2m göm l)、药根碱 (011m göm l)、巴马汀

(0104m göm l)、小檗红碱 (0102m göm l)、混合溶液

(含盐酸小檗碱2m g 与小檗红碱0102m göm l)。

样品溶液制备: 取盐酸小檗碱 10 片, 除去包衣

层, 研细, 精密称取适量, 置试管中加乙醇, 超声使溶

解, 用干燥的滤纸滤过, 取滤液, 用乙醇稀释 (2m gö

m l)备用。

薄层层析: 取对照品与样品溶液各 4Λl, 分别点

于同一硅胶 G 薄层板上, 以三氯甲烷2甲醇2氨水

(715∶2∶015)为展开剂, 使用前强烈振摇使混合均

匀, 置层析缸中, 展开, 取出, 立即在日光下检视; 晾

干, 置紫外光灯 (365nm )下, 检视巴马汀 (见图)。
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　　薄层色谱图显示: 药根碱、巴马汀干燥前后, 斑

点位置和颜色无变化。干燥后的盐酸小檗碱对照品

与原料, 混合溶液、部分市售片剂约在R f 值: 017

处, 呈现与小檗红碱对照品位置完全相同的红色斑

点。

三、讨论

11 文献报道, 盐酸小檗碱为黄色小针状结晶,

加热至 220℃左右分解, 生成红棕色的小红檗碱, 继

续加热至285℃左右完全熔融[3 ]。我们试验发现经检

验合格的盐酸小檗碱, 当干燥温度在 85℃左右时会

产生部分分解产物, 因此, 原料和制剂生产干燥过程

中要确保受热均匀, 防止局部过热, 同时应严格控制

温度在80℃以下。

21 按照《中国药典》盐酸小檗碱的检查其他生

物碱项下, 所采用薄层色谱法试验条件进行检查小

檗红碱, 结果不能被检出, 但能被本法检出, 具有斑

点清晰, 重现好的特点。为了更好地控制盐酸小檗碱

原料及其制剂的质量, 建议在质量标准中增加有关

物质的检查项目。
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僵蚕薄层鉴别方法的改进
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摘要　目的: 改进中药材僵蚕的薄层鉴别的方法。方法: 甲醇溶解, 超声提取, 氯仿2甲醇 (12∶1)展开, 365nm 紫外灯下检视。结

果: 对照药材图谱中有清晰的红色荧光斑点, 无阴性干扰。结论: 该方法操作简单, 斑点清晰, 重现性好, 可用于不同来源僵蚕

药材的鉴别及利咽灵片中僵蚕药材的检测。
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Abstract　Objective: To imp rove the m ethod fo r iden tifying Bom byx Batryticatus. M ethods: Bom byx Batryticatus is u ltrason ic

ex tracted w ith m ethano l, spo tted on silica gel G p late, and then developed in the mobile phase ( trich lo rom ethane: m ethano l=

12∶1). Results: Characterist ic spo ts can be observed at 365nm. Conclusion: T he m ethod is simp le, reliab le and cou ld be used

fo r iden tifying Bom byx Batryticatus.

Key words　Bom byx Batryticatus; TL C

　　僵蚕 (Bom byx Batryt ica tu s) 具祛风解痉, 化痰

散结之功效, 常用于治疗中风、惊痫抽搐及风热头

痛[1 ] , 是常用动物类中药材。《中国药典》2000 年版

僵蚕鉴别项下, 只收载其粉末的显微鉴别, 且现有的

文献[1 ]报道的薄层鉴别方法以碘熏法显色, 耗时多,

稳定性差。笔者经多次实验摸索建立了僵蚕薄层鉴

别的新方法, 并对含僵蚕的中成药利咽灵片进行了

薄层鉴别, 斑点清晰、重现性良好。现报道如下:

11 实验材料

111　实验仪器与材料: 10Λl 点样器, 硅胶G (青

岛海洋化工厂) , 氯仿、甲醇 (分析纯)。利咽灵片 (市

售) ; 药材样品3 种 (分别购自不同药店, 由山西大学

药物研究中心秦雪梅教授按《中国药典》2000 版僵

蚕的性状、鉴别项鉴定, 其 2 种样品 (标为 1# 、2# )

为正品, 另1 种样品与正品性状不符 (标为3# )。僵

蚕阴性样品 (本室自制)。

112　色谱条件

层析板: 取硅胶 G, 加 5% 羧甲基纤维素钠, 研

匀, 铺板, 干燥, 105℃活化1 小时。

展开剂: 氯仿2甲醇 (12∶1)。

21 实验方法与结果

211　药材溶液的制备: 分别取 3 种僵蚕粗粉各

1g, 置50m l 具塞三角烧瓶中, 加甲醇20m l, 超声提取

30m in, 滤过, 滤液浓缩至1m l, 作为对照药材溶液。

212　利咽灵片供试品溶液的制备: 取利咽灵片

10 片, 研碎, 过筛, 置 100m l 具塞三角烧瓶, 加甲醇
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