
取续滤液 作为供试品溶液 ∀

2 4  样品测定

分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 Λ 注入

液相色谱仪 按照上述色谱条件 测定 外标法计算 结果见

表 ∀

表 1  样品含量测定结果 ν

Ταβ 1  ≤ ν

批  号 甘草次酸含量 ≥⁄

3  结果

3 1  线性范围考察  分别精密吸取对照品溶液

Λ 进样 测定 以甘草次酸进样量为横坐标 峰面积积分

值为纵坐标 绘制标准曲线 ρ 表明甘草次酸在

∗ Λ 范围内线性关系良好 结果见表 ∀

3 2  精密度测定

将同一对照品溶液重复进样 次 峰面积分别为

≥⁄ ∀

3 3  稳定性测定

表 2  甘草次酸对照品进样量与峰面积关系

Ταβ 2  ∏√

进样量 Λ 峰面积 平均值

  同一样品溶液在室温下放置 于 进样

测定 结果表明 其峰面积分别为

≥⁄ 基本稳定 ∀

3 4  重复性测定

取本品同一批内容物 按上述方法测定 次 甘草次酸

含量分别为 粒 ν ≥⁄

为 ∀

3 5  回收率测定

采用加样回收试验法 取甘草次酸对照品适量 加甲醇

配制成 的溶液 精密称定已知甘草次酸含量的舒

痉胶囊内容物 分别定量加入甘草次酸对照品溶液

按供试品溶液制备项下方法操作 测定甘草次酸含量 结

果见表 ∀

表 3  回收率试验结果

Ταβ 3  ∏ √

实 验
次 数

样品已知
含量

对照品
加入量

测得量 回收率
平均
回收率

≥⁄

4  讨论

4 1  文献报道测定甘草次酸多采用薄层色谱扫描法 笔者

建立的高效液相色谱法测定舒痉胶囊中甘草次酸含量 结果

准确而且操作简单 样品不需特殊处理 且甘草次酸与其他

成分分离较好 分析快速 可以作为舒痉胶囊中甘草次酸的

质量控制方法 ∀

4 2  针对供试品溶液的制备比较了超声处理

和回流提取 的提取效果 结果表明超声处理 功

率 • 频率 和回流提取 效果相近 完

全能够将被测物提取充分 两者比较选择超声处理 方便而

且节约时间 ∀另外由于流动相主要为甲醇而且甘草次酸在

甲醇中溶解良好 因此选择甲醇作为提取溶剂 ∀
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摘要 目的  建立一种准确度和灵敏度高 重现性好的抗骨增生片中淫羊藿苷高效液相色谱测定法 ∀方法  采用 ≤

≅ Λ 为分析柱 流动相 乙腈 2水 Β 检测波长 ∀结果 含量测定淫羊藿苷在 ∗ Λ

内有良好的线性关系 ρ 平均回收率 ≥⁄为 ∀结论  建立的含量测定方法简便 !准确 灵敏 ∀
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∆ετερµ ινατιον οφ ιχαριινε ιν κανγγυζενγσηενγ ταβλετσβψ ΗΠΛΧ

≠ ÷ 2 ∏ 2 ( . ΠεοπλεσΗοσπιταλοφ Σηεκου, Σηενζηεν , Χηινα; . Νανχηανγ Ινστιτυτε φορ∆ρυγ Χον2

τρολ, Νανγχηανγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ √ ∏ 2

∏ × ΜΕΤΗΟ∆ Σ × ∏ ≤ Λ ≅ 2 Β

⁄ √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × √ ∗ ∏ ≥⁄

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ √ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ∏ ° ≤

  抗骨增生片系由熟地黄 !鹿衔草 !淫羊藿等七味中药组

成 ∀具补肾 !活血 !止痛之功效 用于肥大性脊椎炎 !颈椎病 !

跟骨刺 !增生性关节炎 !大骨节病 ∀该药收载于中华人民共

和国卫生部部颁标准 ∀该药的质量标准未对处方中主要活

性成分进行含量测定 为控制其内在质量 我们对方中主要

活性成分淫羊藿苷进行含量测定 方法简便 !准确 重现性

好 可作为该制剂的含量测定方法 ∀

1  仪器和试药

高效液相色谱仪 ≥ 高效液相色谱仪

°∏ ∂ • ⁄ ∀浙江大学智能信息工程

研究所 色谱工作站 ∀柱温箱 ) 温度控

制箱 ∀岛津 ∂ ) °≤紫外分光光度计 ∀试剂 乙腈为色

谱纯 水为双蒸水 其它试剂均为分析纯 ∀淫羊藿苷对照品

中国药品生物制品检定所 供含量测定用 批号为 2

∀

试药 抗骨增生片 !缺淫羊藿的抗骨增生片 南昌济顺制

药有限公司 ∀

2  含量测定方法的考察

2 1  检测波长的选择

根据淫羊藿苷紫外扫描图 淫羊藿苷在 处有最大

吸收峰 ∀故选择 作为测定波长 ∀

2 2  色谱条件与系统适用性试验

色谱柱 十八烷基键合硅胶柱 ≤ 色谱柱

≅ Λ 流动相 乙腈 2水 Β 检测波长

柱温 ε 流量 进样量 Λ ∀此条件

下淫羊藿苷与相邻的峰达到基线分离 ∀分离度

理论塔板数均在 以上 ∀

2 3  提取方法和溶剂的考察

曾比较不同方法提取样品 热回流 ε 温浸 和超

声提取 种方法无明显差异 超声 已提取完全 并简

便易行 故选用此法 ∀文献报道中 淫羊藿苷的提取溶剂多

用体积分数为 乙醇或甲醇 试验结果表明提取溶剂甲醇

较体积分数为 乙醇提取的杂质峰少 ∀

2 4  提取时间的考察

精密取样 份 用甲醇作溶剂 分别超声 按

上述色谱条件测定其淫羊藿苷的含量 ∀结果超声 的提取

液所测含量与 的提取液结果基本一致 故超声提取

认为提取完全 ∀

2 5  对照品溶液的制备

精密称取淫羊藿苷对照品 置 量瓶中 加甲

醇溶解并稀释到刻度 摇匀 精密量取 置 量瓶

中 加甲醇至刻度 摇匀 即得 每 含淫羊藿苷 Λ ∀

2 6  供试品溶液的制备

取本品 片 精密称定 除去糖衣 碾细 精密称

的粉末 置具塞锥形瓶中 精密加入甲醇 密塞 称定重

量 超声 放冷 再称定重量 用甲醇补足减失的重量 过

滤 精密吸取续滤液 置 量瓶中 加甲醇至刻度

临进样前经 Λ 滤膜过滤 ∀

2 7  阴性对照溶液的制备

取缺淫羊藿的抗骨增生片 依照供试品溶液制备方法制

备阴性对照溶液 ∀

2 8  可行性试验

取供试品溶液 !对照品溶液 !阴性对照品溶液分别在确

定的色谱条件下进样分析 阴性样品在样品相应位置上没有

干扰存在 说明抗骨增生片中其他药味对淫羊藿中的淫羊藿

苷的定量测定没有干扰 ∀

2 9  线性关系的考查

精密称取淫羊藿苷对照品 置 量瓶中 加甲

醇溶解并稀释至刻度 摇匀 作为对照品溶液 分别吸取对照

品溶液 置 量瓶中 加甲醇稀释至刻

度 制成 种不同浓度的对照溶液 按照前述的色谱条件分

别进样 Λ 测定其峰面积 以峰面积为纵坐标 对照品进

样量为横坐标 以最小二乘法计算回归方程为 Ψ Ξ

. ,相关系数 ρ ∀结果表明淫羊藿苷进样量

在 ∗ Λ 内有良好的线性关系 ∀

2 10  进样精密度试验

精密吸取淫羊藿苷浓度为 Λ 对照溶液各

Λ 连续进样 次 测得对照品保留时间与峰面积的 ≥⁄

分别为 ∀结果证明精密度良好 ∀

2 11  重现性试验

取同一批号供试品一式 份 分别按供试品测定方法在

给定的色谱条件下进行测定 份样品淫羊藿苷含量的 ≥⁄

为 ν 表明本法重现性好 ∀

2 12  稳定性试验
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精密吸取同一批号供试品溶液 在 内每隔 连续进

样 次 每次 Λ 记录色谱图并计算 结果平均含量为

片 ≥⁄ ν ∀试验结果表明供试品溶

液至少在 内稳定 ∀

2 13  样品的测定

取各批号的样品按 / 0项下制备供试溶液 分别精密

吸取对照品溶液与供试品溶液各 Λ 按上述色谱条件测

定 以外标法计算样品中淫羊藿苷的含量 ∀测定结果见表

计算方法如下所示

含量
≅ ≤ ≅ ≅ ≅平均片重

• ≅ ≅
 片

式中 ≤ 对照品溶液的浓度  供试品溶液的峰面积  

对照品溶液的峰面积 ∀

表 1  样品含量测定结果

Ταβ 1  × ∏

批号 峰面积 淫羊藿苷 片 ≥⁄

2 14  加样回收率试验

回收率测定方法采用加样回收法 ∀取已知含量的同一

批样品粉末 份 精密称定 精密加入淫羊藿苷对照品 依

/ 0项下制备成供试品溶液 按上述色谱条件测定 记录色

谱图并计算回收率 见表 ∀

回收率
实测出淫羊藿苷的量 样品含淫羊藿苷的量

加入淫羊藿苷的量

≅

表 2  回收率试验结果

Ταβ 2  ∏ √

批

次

样品量 加入量 测量值 回收率 平均回收率 ≥⁄

  结果表明该供试品提取方法可行 ∀

4  结论

4 1  采用 °2 ° ≤法测定抗骨增生片中淫羊藿苷含量 方

法简便 !准确 !灵敏 重现性 回收率均符合要求 可作为该制

剂的质量控制方法 ∀

4 2  该制剂中另含柚皮苷 !生物碱等成分较多 极益发生干

扰 含糖最多 因此在比较了多种提取方法后 我们最后采用

甲醇提取 结果表明 在超声提取 后不仅可提取完全 而

且减少了糖的干扰 ∀

4 3  流动相的选择 考虑到淫羊藿的柱效和分离情况 曾选

择甲醇 2水 Β !甲醇 2水 2冰乙酸 Β Β !乙腈 2水

Β 为流动相 结果乙腈 2水 Β 为流动相分离效果

满意 ∀

收稿日期 2 2
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反相高效液相色谱法测定复方参仲口服液中 2 , 3 , 5 , 4 . 2四羟基二苯乙
烯 222Ο2Β2∆葡萄糖苷的含量

莫可元 路玫 广西壮族自治区人民医院药剂科 广西  南宁

摘要 目的  探索复方参仲口服液的质量控制方法 ∀方法  采用反相高效液相色谱法测定复方参仲口服液中 . 2四羟

基二苯乙烯 2 2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的含量 ∀结果  . 2四羟基二苯乙烯 2 2Ο2Β2∆2葡萄糖苷在 ∗ Λ 之间有良

好的线性关系 回收率为 ≥⁄为 ∀结论  所建方法可用于复方参仲口服液的质量控制 ∀

关键词 复方参仲口服液 . 2四羟基二苯乙烯 2 2Ο2Β2∆2葡萄糖苷 反相高效液相色谱法
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