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与峰面积呈良好的线性关系。

21213　精密度试验 　取由乙醇做溶剂的对照品溶

液 ,重复进样 5次 ,对照品峰面积值的 RSD值符合

药典规定 (不得大于 10% ) [ 2 ] ,表明本仪器及试验精

密度良好。

21214　稳定性试验　由于是乙醇做溶剂 ,考虑到乙

醇的挥发性 ,本样品最好是临用新配。

21215　加样回收试验　精密称定盐酸甲基麻黄碱 1

g(已知无二甲苯 ) (5份 )分别置 10 mL量瓶中 ,再精

密称取对照品 2117 mg,置上述量瓶中 ,加乙醇适量 ,

超声 20 m in,放冷 ,用乙醇并稀释至刻度 ,摇匀 ,过滤 ,

取滤液 ,作为供试品溶液 ;再精密称取二甲苯适量 ,加

乙醇制成 217 mg·L
- 1的溶液 ,作为对照品溶液 ;分别

精取上述两种溶液 1μL注入气相色谱仪 ,计算回收

率。回收率在 99189% , RSD为 0159% ,结果满意。

结果见图谱 2。

3　讨论

由于取样量大 ,在溶解时进行超声后仍有可见固

体盐酸甲基麻黄碱存在 ,并不影响结果 (因为二甲苯

已完全溶解在乙醇里 ) ,将固体过滤掉 ,取滤液备用。
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　　硫酸庆大霉素是氨基糖甙类抗生素 ,其薄层色

谱鉴别采用三氯甲烷 2甲醇 2浓氨溶液 (1∶1∶1) [ 123 ]混

和 ,放置 1 h,分取混和溶液的下层溶液为展开剂 ,操

作烦琐 ,费时 ;展开后 ,标准品和供试品溶液的主斑

点比移值 Rf极小 (01036～0113) ,各斑点间分离较

差 ,斑点拖尾严重 ,即使展开时间长 ,分离效果也不

理想。因此对其薄层色谱鉴别进行了如下的改进 ,

改进后的硫酸庆大霉素薄层色谱鉴别各主斑点较清

晰 ,比移值大 ,分离效果好。

1　仪器与试药

硫酸庆大霉素标准品 (中国药品生物制品检定

所 , 032629713) ;硫酸庆大霉素注射液 (四个厂家共

六个批号 ) ,硫酸庆大霉素片 (三个厂家共三个批

号 ) ,硫酸庆大霉素碳酸铋胶囊 (一个厂家共三个批

号 ) ;硅胶 G薄层板 (青岛海洋化工厂分厂 ,五个批

号 ) ;三氯甲烷、甲醇、浓氨溶液 ( 25% ～28% g·

g
- 1、乙酸乙酯、二乙胺均为分析纯。

2　方法与结果

211　薄层色谱条件

展开剂为甲醇 2浓氨溶液 2三氯甲烷 ( 12∶7∶5) ;

薄层板 : 50 mm ×200 mm或 100 mm ×200 mm硅胶

G薄层板 ; 105 ℃活化 2 h,在碘蒸气中显色。

212　溶液的制备

21211　标准品溶液的制备 　取硫酸庆大霉素标准

品适量 ,加水溶解 ,制成每 1 mL中含庆大霉素 5 mg

的溶液。

21212　供试品溶液的制备 　分别取硫酸庆大霉素

注射液、硫酸庆大霉素片细粉 (如为糖衣片 ,取除去

糖衣的细粉 ) ,硫酸庆大霉素碳酸铋胶囊内容物适

量 ,加水稀释或振摇溶解过滤 ,制成每 1 mL中含庆

大霉素 5 mg的溶液。

213　展开剂的选择

取标准品溶液、供试品溶液各 1μL,点样 ,分别

在甲醇 2浓氨溶液 2三氯甲烷 ( 12∶7∶5)、三氯甲烷 2甲
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醇 2浓氨溶液 (1∶1∶1)混合溶液的上层和下层、三氯

甲烷 2甲醇 2浓氨溶液 ( 20∶13∶10)的下层 [ 4 ]、乙酸乙

酯 2甲醇 2浓氨溶液 (5∶12∶7)、甲醇 2二乙胺 2乙酸乙
酯 (12∶7∶5)、甲醇 2浓氨溶液 2三氯甲烷 2水 ( 4∶2∶1∶

1) [ 4 ]、甲醇 2浓氨溶液 2乙酸乙酯 (12∶7∶5)等展开剂

中展开 ,其中甲醇 2浓氨溶液 2三氯甲烷 (12∶7∶5)、甲

醇 2浓氨溶液 2乙酸乙酯 (12∶7∶5) 展开剂较好 ,薄层

板上至少可看到三个主斑点 ,各斑点分离较好 , Rf值

在 0132～0145,前者展开剂较后者更好 ,最后采用

甲醇 2浓氨溶液 2三氯甲烷 ( 12∶7∶5)为展开剂 ;其他

展开剂展开后 ,或者各斑点 Rf值较小或斑点分离不

好 ,薄层板上只能分离看到一个或两个斑点。

214　点样浓度的选择

取标准品溶液 40, 20, 10, 5, 215, 1, 015, 012,

011 g·L - 1各 1μL,点样。从薄层板上的结果可看

出 : 40, 20 g·L
- 1的浓度斑点拖尾严重 ,斑点间分离

较差 ; 10, 5, 215, 1, 015 g·L
- 1的浓度斑点 ,其拖尾

现象随点样浓度降低有所改善 ,斑点间分离较好 ;

012, 011 g·L - 1的浓度显色后斑点颜色很淡 ,可看

到三个斑点 ,斑点间分离较好 ,稍放置一下 ,斑点颜

色消失的较快 , 012 g·L
- 1为薄层鉴别的最低检出

浓度。综合考虑斑点拖尾、显色后斑点颜色深浅及

放置一下斑点颜色的变化采用 5 g·L
- 1的浓度作为

薄层鉴别的浓度。

215　硅胶 G薄层板的活化时间的选择

比较了买来的不同批号的硅胶 G薄层板及自制

硅胶 G薄层板于 105℃活化 30 m in, 1, 2 h,有的批号

的薄层板活化 30 m in, 1, 2 h展开显色后的结果无明

显变化 ,有的批号的薄层板活化 2h展开显色后的结

果较好。因此硅胶 G薄层板活化采用 2 h。对自制硅

胶 G薄层板、高效 G板、不同批号的硅胶 G薄层板进

行了试验 ,各硅胶 G薄层板的展开显色结果差别不

大 ,仅高效 G板 (3 cm ×10 cm)展开较快 , 30 m in。

216　展开时间的选择

比较了展开 30 m in, 1, 115, 2, 215 h,展开 30

m in, 1 h后斑点间分离差 ,仅看到两个斑点 ,且拖

尾 ;展开 115, 2, 215 h后斑点间分离较好 ,可看到 3

或 4个斑点 ,各斑点较好。因此选择展开 115～2 h

。建议采用 50 mm ×150 mm或 100 mm ×150 mm

的硅胶 G薄层板 ,展开距离 (从基线至展开剂前言

的距离 )最少在 111 cm以上 ,各斑点分离较好。

217　样品的薄层鉴别

分别取硫分离酸庆大霉素注射液、片、硫酸庆大

霉素碳酸铋胶囊样品 ,加水制成 5 g·L
- 1的溶液点

样 ,点样量为 1μL。结果见图 1。

图 1　硫酸庆大霉素薄层色谱鉴别图

11硫酸庆大霉素注射液 ; 21硫酸庆大霉素片 ; 31庆大霉素标准品 ; 41

硫酸庆大霉素碳酸铋胶囊 (图中上面 3个斑点颜色较深 ,是主斑点 ;下

面的斑点颜色较浅 ,点样浓度低时 ,此斑点颜色特别的浅或没有 )

3　讨论

庆大霉素是发酵提取物 ,其发酵液主要含庆大

霉素 C复合物 C1、C1a、C2、C2a ,尚有少量次要成分 ,

C1、C1a、C2、C2a结构极其相似 , C2a为 C2的同分异构

体。药典薄层鉴别方法展开剂配制麻烦 ,要分取下

层液 ,展开显色斑点分离差 ,斑点拖尾 ,主斑点比移

值 Rf极小。本文采用的薄层鉴别方法展开剂配制

方便 ,展开显色三个主斑点分离较好 ,斑点较圆整 ,

比移值 Rf合适。硫酸庆大霉素注射液、片、硫酸庆

大霉素碳酸铋胶囊样品同厂家不同批号薄层鉴别显

色结果相同 ,不同厂家薄层鉴别显色斑点数不尽相

同 ,其共同的是都有三个颜色清晰的主斑点 ,有的厂

家浓溶液如 20 g·L
- 1的显色斑点除三个主斑点外 ,

还有一或三个颜色较淡的斑点 ,表明生产厂家间工

艺或加入的辅料不尽相同。陈世仁 \ [ 3 \ ]采用的 TLC

法分析庆大霉素组分的展开剂与《中国药典》2005

年版相同 ,配制麻烦 ,主斑点 Rf值都较小 ,展开分离

效果不好。连圣田 \ [ 5 \ ]采用的 TLC法 ,薄层板要采

用 15% (V /V )甘油水溶液铺板 ,展开剂也采用下

层 ,配制麻烦。本文展开剂按比例配好 ,不需分离下

层溶液 ,铺板采用常规法 ,无特殊要求。
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