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摘要# 目的!改进陇马陆胃药片 "陇马陆和颠茄浸膏# 的质量标准& 方法!显微鉴别法鉴定陇马陆% /CI法鉴定颠茄
浸膏 "以硫酸阿托品为指标成分#% 滴定法对制酸力和钙含有量测定进行改进& 结果!通过显微鉴别% 可鉴别出陇马
陆的横纹肌纤维’ 体壁碎片( /CI斑点清晰( 制酸力显色剂改进后与原方法比较% 颜色变化明显% 终点易判断( 钙含
有量测定时采用三乙醇胺作为掩蔽剂% 以掩蔽镁离子等其他金属离子存在的干扰% 并采用钙紫红素指示终点% 近终点
时显色剂变色灵敏% 平均加样回收率 "’’L#!% K>?"L"!& 结论!本实验改进了陇马陆胃药片原标准% 可用于其质量
控制&
关键词! 陇马陆胃药片( 陇马陆( 颠茄浸膏( 制酸力( 钙( 显微鉴别( /CI( 滴定
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!!陇马陆胃药片由陇马陆全粉和颠茄流浸膏组
成% 具有健胃消食’ 制酸止痛的功效% 主要用于治
疗胃炎’ 胃十二指肠溃疡见胃脘疼痛’ 嘈杂泛酸’
食欲不振’ 消化不良*"+ & 现行标准收载于 ,卫生
部药品标准 "中药成方制剂#- 第 "& 册% 包括理
化鉴别’ 制酸力检查和钙含有量测定% 但理化鉴别
专属性不强( 制酸力检查酸碱滴定时显色剂变色不
灵敏% 较难判断终点( 络合滴定测定钙含有量时%
未考虑辅料硬脂酸镁所引入镁离子的干扰% 导致测
定结果偏高( 滴定前供试品溶液加入缓冲液后%
;E值为 2 左右% 低于铬黑 /指示剂变色的最佳范
围*#+ % 导致终点变色不灵敏& 为了更好地保障陇
马陆胃药片质量% 本实验拟提升相关标准% 以更好
地控制该制剂质量&
GH仪器与试药
"L"!仪器!H1Q3;RM/C- 显微成像系统( K0;Y9M[4Y
$ 薄层自动成像仪 "瑞士 I434=公司#( F,#’- 电
子天平 "瑞士梅特勒*托利多公司#( bl*&’’?,超

声波清洗器 "昆山市超声仪器有限公司#( 恒温水
浴锅 "上海一恒科学仪器有限公司#( >4Y[9Y5RMD2*
"’ 酸度计’ >ES*#G双功能水浴恒温振荡器 "金坛
市大地自动仪器厂#( 箱式电阻炉 "北京科伟永兴
仪器有限公司#&
"L#!试药!陇马陆胃药片 "批号 "(G#’ "-b-’
"-F"’’ "(G$’ "(G-’ "-V-’ "-F2’ "-b(’ "-b)’
"-F"’% 兰州佛慈制药股份有限公司#& 硫酸阿托
品对照品 "中国食品药品检定研究院% 批号
"’’’-’*#’"$"##( I4IH$ 基准试剂 "国家标准物质
中心 #& 氢氧化钠滴定液 " ’L" 391@C% Pm
"L’$-#’ 盐酸滴定液 "’L" 391@C% Pm"L’#-#’
乙二胺四醋酸二钠滴定液 " ’L’& 391@C% Pm
"L’"&#’ " 391@C盐酸溶液’ ’L’#&!甲基红乙醇
溶液’ 氨试液’ 氨$氯化铵缓冲液 " ;E"’L’#’
稀硫酸镁试液’ 铬黑 /指示剂’ 甲基橙指示液’
溴酚蓝指示液均按 ,中国药典- 要求制备& 氨水’
二氯甲烷’ 无水乙醇’ 甲苯’ 丙酮’ 次硝酸铋’ 碘
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化钾’ 冰醋酸等均为分析纯% 由国药集团化学试剂
有限公司提供&
IH方法与结果
#L"!显微鉴别!取本品 #’ 片% 除去包衣% 置于乳
钵中研成粉末% 作为供试品% 过 - 号筛% 挑取少许
置于载玻片上% 滴加水合氯醛试液% 加热透化完全
后% 滴加甘油酒精% 盖上盖玻片% 置于显微镜下观
察& 结果% 镜下可见横纹肌纤维无色或淡黄色% 散
在或附着于体壁( 具明暗相间的细密横纹% 横纹平
直或波状弯曲( 不规则体壁碎片淡黄色至红棕色(
表面具密集的细小孔洞% 断面可见长短不一的微细
孔道纵贯体壁内外& 具体见图 "&

图 GH样品显微鉴别
\#PNGH<#-+"(-"/#-#!’1*#.#-,*#"1".(,5/4’(

#L#!颠茄浸膏 /CI鉴别!取本品 $( 片% 除去糖
衣% 研细% 置于具塞锥形瓶中% 加入 "’ 3C浓氨试
液润湿% 再加入 &’ 3C二氯甲烷% 超声 "#&’ P’
&’ AEd# $’ 35<% 放冷% 滤过% 滤液蒸干% 残渣加
’L& 3C无水乙醇溶解% 作为供试品溶液( 取硫酸
阿托品对照品适量% 无水乙醇制成每 " 3C含 " 3=
该成分的溶液% 作为对照品溶液& 取不含颠茄浸膏
的陇马陆药材和辅料粉末各 #L& =% 研细% 按供试
品溶液制备方法制成阴性对照溶液& 按照 #’"& 年
版 ,中国药典- 四部通则 ’&’#% 吸取供试品溶液
#’ !C% 对照品’ 阴性对照溶液各 & !C% 点于同一
硅胶 J 薄 层 板 上% 以 乙 酸 乙 酯*甲 醇*浓 氨
"") p# p"# 为展开剂% 展开% 取出% 晾干% 喷以
稀碘化铋钾试液至斑点显色清晰& 结果% 在与对照
品色谱相应的位置上显相同颜色斑点% 阴性对照无
干扰% 具体见图 #&
#L$!制酸力
#L$L"!指示剂选择!用酸度计测定滴定终点% 当
;E值在 $L& 左右时突跃明显% 可确定此处为反应
终点% 一般选择甲基橙或溴酚蓝作为指示剂*$*&+ &
当选择前者时% 滴定终点颜色变化顺序为红色(橙
色(黄色% 橙色变为黄色时肉眼观察差异较大% 终
点突跃颜色不明显( 当选择后者时% 滴定终点由黄

"%阴性对照!#%供试品 "批号 "-b(# !$%供试品 "批号
"-V-# !-%供试品 "批号 "-F"’# !&%对照品
"%<0=4[5Z089<[Y91!#%M43;10"X4[8\ <R3X0Y"-b(# !$%M43;10

"X4[8\ <R3X0Y"-V-# !-%M43;10"X4[8\ <R3X0Y"-F"’#

&%Y0]0Y0<80MRXM[4<80

图 IH样品8B:色谱图
\#PNIH8B:-2+"5,*"P+,5".(,5/4’(

色变为蓝紫色% 肉眼较易分辨% 终点突跃颜色明
显& 因此% 最终选择溴酚蓝作为指示剂% 制酸力测
定结果见表 "% 可知 # 种方法无显著差异&

表 GH制酸力测定结果
8,MNGH9’(&4*(".,-#!̂-"1(&5#1P -,/,-#*3 !’*’+5#1,*#"1

编号
制酸力@3C

甲基橙指示液 溴酚蓝指示液
" #$L’ ##L.
# ##L- ##L-
$ ##L$ ##L-
- #$L" #$L’
& ##L" ##L’
( ##L- ##L-

#L$L#!振荡时间!控温摇床设置振摇速度为
"&’ Y@35<% 分别测定 ’’ "’’ #’’ $’’ -&’ (’ 35<
的制酸力% 结果见表 #& 由表可知% 在 (’ 35<内测
定时反应已充分完成% 故现行方法中设置振荡时间
为 (’ 35<具有可行性&

表 IH振摇时间对制酸力的影响
8,MNIH=..’-*".(2,‘#1P *#5’"1,-#!̂-"1(&5#1P -,/,-#*3

振摇时间@35< ’ "’ #’ $’ -& (’

制酸力@3C #$L(’ #$L)’ #-L"& #-L-. #-L$" #-L&’

#L$L$!制酸力曲线!取本品 #’ 片% 除去糖衣% 精
密称取 ’L( =% 置于具塞锥形瓶中% 精密加入盐酸
滴定液 "’L" 391@C# &’ 3C% 于 "’’ "&’ #’’ $’’
-&’ (’ 35<测定溶液 ;E% 结果见图 $& 由表可知%
在 (’ 35< 内 ;E无明显变化% 表明中和反应已完
成% 与表 # 一致&
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图 JH制酸力曲线
\#PNJH:&+0’."+,-#!̂-"1(&5#1P -,/,-#*3

#L-!钙含有量测定
#L-L"!现行标准!精密称取适量 "约相当于陇马
陆全粉 ’L" =# 置于瓷坩锅中% 低温加热% 温度缓
慢升高至 (’’ g% 使供试品完全灰化% #& 3C水分
次洗净坩锅% 洗液并入锥形瓶中% 加 " 391@C盐酸
#& 3C% 加 热 使 钙 盐 溶 解% 放 冷 至 室 温%
加’L’#&!甲基红乙醇溶液"滴%用适量氨试液调至

溶液显微黄色& 另取水和氨*氯化铵缓冲液 " ;E
"’L’# 各 "’ 3C’ 稀硫酸镁试液 " 滴’ 铬黑/指示
剂少量% 乙二胺四醋酸二钠液 "’L’& 391@C# 滴定
至溶液显纯蓝色% 倾入含灰化物的锥形瓶中% 再滴
定至溶液自紫红色转变为纯蓝色&
#L-L#!改进方法!精密称取适量 "约相当于陇马
陆全粉 ’L" =# 置于瓷坩锅中% 低温加热% 温度缓
慢升高至 (’’ g% 使供试品完全灰化% #& 3C水分
次洗净坩锅% 洗液并入锥形瓶中% 加 " 391@C盐酸
#& 3C% 加热使钙盐溶解% 放 冷 至 室 温% 加
’L’#&!甲基红乙醇溶液 " 滴% 适量氢氧化钠溶液
调至溶液呈微黄色% 加三乙醇胺 "$("’’# & 3C%
摇匀% 再加入氢氧化钠溶液 "& 3C’ 钙紫红素指示
剂 ’L# =% 乙二胺四醋酸二钠液 "’L’& 391@C# 滴
定至溶液自紫红色转变为纯蓝色&
#L-L$!指示剂用量筛选!表 $ 显示% 用量为 ’L# =
时显色较灵敏&

表 JH指示剂用量筛选结果
\#PNJH9’(&4*(".#1!#-,*"+,5"&1*(-+’’1#1P

指示剂@= 结果

’L" 加入指示剂后%溶液呈浅粉色%终点时变为粉红(紫色%较难判断

’L# 加入指示剂后%溶液呈酒红色%终点时%变为酒红(紫色(纯蓝色%变化明显

’L$ 加入指示剂后%溶液呈深酒红色%终点时%变为酒红(深紫色(深蓝色%颜色太深%影响判断

#L-L-!O4HE加入量对滴定终点的影响!钙指示
剂为紫黑色粉末% 其水溶液在 ;E) 左右时显紫色%
"# ‘"- 时呈蓝色% 并与钙离子形成稳定的酒红色
络合物% 而,?/G与后者能形成更稳定的无色络合
物% 释放出钙指示剂% 显蓝色*(+ & 实验发现% 当
加入O4HE量不足 "& 3C时% 溶液滴定终点呈浅粉
色或紫色% 影响结果判定% 具体见表 -&

表 QHC,?>加入量对滴定终点的影响
8,MNQ H =..’-*".C,?> ,!!#*#"1 ,5"&1*"1*#*+,*#"1

’1!̂/"#1*

加入量@3C "’ "& #’
;E . ‘"’ "# ‘"$ "-

终点颜色变化 浅粉色 纯蓝色 纯蓝色

#L-L&!三乙醇胺加入量对结果的影响!三乙醇胺
作为掩蔽剂% 在 ;E( 左右时可与溶液中的F=#n等
金属离子络合% 使滴定终点变色明显*)+ % 但其本
身显碱性% 加入过多时会影响溶液 ;E值& 参照
#’"& 版 ,中国药典- 二部碳酸钙咀嚼片含有量测
定项下三乙醇胺的浓度*2+ % 并经实验确定% 加入
量为 & 3C&
#L-L(!加样回收率试验!结果见表 &&

表 TH样品加样回收率试验结果 $)LZ&
8,MNTH9’(&4*(".+’-"0’+3 *’(*(."+(,5/4’($)LZ&

称样量@

=
原有量@

3=
加入量@

3=
滴定体

积@3C
测得量@

3=
回收率@

!
平均回

收率@!

K>?@

!
’L’&$ # "$L(2 "’L2’ -L2’ #-L$. ..L"
’L’&’ ( "$L’" ""L(( -L.’ #-L.’ "’"L.
’L’&- ( "-L’- "’L.’ -L.’ #-L.’ ..L(
’L’&- # "$L.- "&L## &L2’ #.L-) "’#L’
’L’&# ) "$L&& "-L22 &L(’ #2L-& "’’L" "’’L# "L"
’L’&( ) "-L&2 "&L’# &L2& #.L)# "’’L2
’L’&’ . "$L’. ".L". (L$& $#L#( ..L.
’L’&# 2 "-L’$ ##L)) )L#’ $(L&2 ..L"
’L’&- $ "-L-# #’L"" (L2’ $-L&& "’’L"

#L-L)!样品含有量测定!结果见表 (&
JH讨论

本实验比较了乙酸乙酯*甲醇*浓氨"") p# p"#
和甲苯*丙酮*乙醇*浓氨试液 "#’ p#’ p& p"# # 种
展开剂% 发现两者分离度均较好% 但供试品在前者
中的’]值大于后者% 展开效果更好% 而且甲苯和
丙酮为易制毒试剂% 故选用前者作为展开剂&
!!制酸力是反映药品消耗盐酸能力大小的质控指
标*.+ % 故常用于消化性溃疡治疗药物的质量控制&
本实验对其进行了复核% 并将滴定用指示剂改为溴
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!!! 表 VH样品含有量测定结果
8,MNVH9’(&4*(".-"1*’1*!’*’+5#1,*#"1".(,5/4’(

序号 批号
钙@"3=.=f"#

现行方法 改进方法
" "(G# $"’L#$ #&)L")
# "(G$ $’.L-( #2$L-"
$ "(G- $#’L-& #)"L.$
- "$b) $’2L.2 #)-L&$
& "-V- $##L2" #.2L22
( "-F2 $"2L)2 #)"L2&
) "-b( $#2L#" #)&L-#
2 "-b) $"’L"" #2#L2.
. "-V-*" $#2L". #))L.-
"’ "-F"’ $-#L-( #)&L)&
"" "$C. $#-L#- #2#L2
"# "$b( $"-L&( #))L2-

酚蓝% 发现终点突跃颜色明显&
陇马陆俗称掸子虫% 为甘肃民间特有动物药%

主要成分有碳酸钙’ 壳聚糖’ 芳香酮等*"’*"#+ % 其
中碳酸钙可与胃酸反应% 用于治疗胃溃疡等疾病%
为其活性成分之一% 因此% 选择钙作为含有量测定
指标& 目前% 关于该元素含有量的测定方法主要有
,?/G络合滴定法*#+ ’ 高锰酸钾法*"$+ ’ 火焰原子
吸收法*"-*"&+ ’ 分光光度法*"(*")+ ’ 电感耦合等离子
质谱法*"2+ ’ 离子色谱法*".+等% 其中火焰原子吸收
法’ 电感耦合等离子质谱法和离子色谱法因仪器价
格昂贵% 限制了其使用范围& 因此% 针对目前应用
范围广泛的 ,?/G法% 本实验对现行标准作了改
进% 优选掩蔽剂以避免辅料所引入镁离子的干扰%
并选择钙紫红素作为指示剂% 可以灵敏地指示终
点% 解决了原方法测定结果偏高’ 不准确的问题%
具有操作简便’ 选择性和重复性良好的优点% 可用
于控制陇马陆胃药片中钙含有量&
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