
表 1  回收率试验

加入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

r h

平均回收率

r h

ΡΣ∆

r h

tt quy tt qvx  tss q{

us qvt us qs| |{ q|u

uy qvs uy qwt tss qw || q| s qzu

vs q{v vs qzz || q{

wu qws wu qut || qy

  取装量差异检查项后内容物混匀 o精密称取细粉

适量k约相当于头孢氨苄 ux°ªl置 xs°̄ 量瓶中 o加流动

相溶解 o并稀释到刻度 ∀另取头孢氨苄对照品适量制

成含头孢氨苄 s qx°ªr°̄ 对照液 o按上述色谱条件 o测

定峰面积 o以外标法计算头孢氨苄含量 ∀

本法测定头孢氨苄胶囊含量与中国药典方法结果

比较见表 u ∀

表 2  头孢氨苄胶囊含量测定结果

样品批号 �°�≤ 法r h 中国药典法r h

|zswsu || qv     tss q{

|zstsu || qy tss qt

|zsyst |w qx |v qw

|zstsv |{ qy || qt

|zsuuw || q| || qy

5  讨  论

本方法测定头孢氨苄胶囊含量 !流动相配比简单 o

不含缓冲盐类物质 o对实验后柱的冲洗液较为方便 ∀

头孢氨苄制剂中的辅料对测定结果无干扰 ∀本方法灵

敏度高 o快速而准确 o可作为头孢氨苄制剂的含量测定

方法 ∀

收稿日期 }t||{ p sw p ts

离子对2反相高效液相色谱法测定小柴胡胶囊制剂中黄芩苷的含
量
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k嘉兴 vtwsst 浙江嘉兴市药品检验所 ~t浙江玉龙药业有 限责任公司 ~u浙江省嘉
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摘要  目的 }研究了离子对2反相高效液相色谱法测定小柴胡胶囊制剂中黄芩苷的含量 ∀方法 }用 xs h 甲醇作溶

剂 o超声波振荡法提取样品 ∀色谱条件用 Λ2�²±§³¤® ≤t{作分析柱 o• ¤·̈µ¶�∏¤µ§2°��≤t{作保护柱 o水相k取庚烷磺

酸钠 s qwsªo磷酸二氢钠 v q|sªo冰醋酸 us°̄ o加水溶解并稀释至 tsss°̄ l2甲醇kxyΒwwl作流动相 o流速 t°̄ r°¬± o�∂

检测波长为 uzx±° ∀结果 }黄芩苷与其它组份峰分离良好 o柱效高 o保留时间约为 tu°¬± o在浓度 s qsv ∗ s qus°ªr°̄

之间与峰面积k�rtszl呈良好线性关系 o回归方程为 }Α � s .ss{ n x .ys{χ , ρ � s .||||y ox 次的加样回收率为

tss qu h , ΡΣ∆ � s q{w h o日内 !日间变异k ΡΣ∆l分别为 s q{y h和 t qwu h ∀结论 }本法简便 !准确 o适合于制剂中黄芩

苷含量的测定 ∀
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s q||||y q×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ¤±§·«̈ µ̈ ¤̄·¬√¨¶·¤±§¤µ§ §̈ √¬¤·¬²± º¤¶tss qu h ¤±§ s q{w h k ν � xl oµ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼ q×«̈

µ̈ ¤̄·¬√¨¶·¤±§¤µ§ §̈ √¬¤·¬²± ²© º¬·«¬±2§¤¼ ¤±§ ¥̈·º¨̈ ±2§¤¼ º µ̈̈ s q{y h ¤±§ t qwu h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : q×«̈ ° ·̈«²§¬¶
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ¥¤¬¦¤̄¬± o÷¬²¦«¤¬«∏¦¤³¶∏̄ ¶̈o¬²±2³¤¬µ� °�°�≤ o¤¶¶¤¼

  小柴胡胶囊是根据5卫生部药品标准6中药成方制

剂第 {册≈t 收载的小柴胡冲剂处方 o该处方由柴胡 !姜

半夏 !黄芩 !党参 !甘草 !生姜及大枣等 z 味中药组成 o

采用与冲剂提取工艺相同的方法 o即将姜半夏 !生姜用

乙醇经渗漉法提取 o其余几味用水煎煮提取 o并经真空

干燥 o得到提取液的药物干粉 o在制剂过程中加少量淀

粉作赋形剂 o装入胶囊中即得 ∀由于冲剂质量标准中

对含量未作控制 o因此 o本文研究了小柴胡胶囊制剂的

含量测定方法 o以提高胶囊剂的质量标准 ∀黄芩苷是

黄芩的主要有效成份 o其测定主要有紫外分光光度

法≈u 和高效液相色谱法≈v ∗ z  ∀本文首次报道采用庚烷

磺酸钠作为反离子的离子对2反相高效液相色谱法测定

小柴胡胶囊制剂中黄芩苷的含量 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪k美国 • ¤·̈µ¶公司l oxts 型输液

泵 ~w{w型可变波长紫外检测器 ~zwx�型色谱数据处理

机 ~�y�手动进样器 ~上海 ≤ ±2uxs型超声波清洗器 ~黄

芩苷对照品k批号 }sztx p |zs{ o中国药品生物制品检定

所l ~甲醇为色谱纯 o庚烷磺酸钠 o磷酸二氢钠及冰醋酸

均为分析纯 o水为蒸馏水 ∀小柴胡胶囊样品由厂家提

供 v 个不同批号的干浸膏粉 }|ytuuv o|ytuuy 和

|ytuu{ ∀

2  实验条件

2 q1  色谱条件与系统适用性试验

色谱柱 }Λ2�²±§³¤® ≤t{柱ktsΛ° ovss ≅ v q|°° ¬§l o

保护柱 }• ¤·̈µ¶�∏¤µ§2°��≤t{ o流动相 }水相k取庚烷磺

酸钠 s qwsªo磷酸二氢钠 v q|sªo冰醋酸 us°̄ o加水溶解

并稀释至 tsss°̄ l2甲醇kxyΒwwl o流速 t°̄ r°¬± o检测波

长 uzx±° o纸速 s qux¦°r°¬± o进样量 tsΛ̄ o柱温 ux ε ∀

按上述色谱条件注入小柴胡胶囊样品溶液及空白

样品溶液k按小柴胡胶囊的处方及生产工艺 o去除黄芩

制得的样品l o记录色谱图 ∀结果表明小柴胡胶囊样品

中黄芩苷与其他各成份峰之间分离良好 o保留时间约

为 tu°¬± o空白样品各组分吸收峰对黄芩苷的测定无干

扰影响 ∀按黄芩苷峰计算色谱柱的理论板数应大于

uxssk见图 tl ∀

2 q2  线性范围

精密称取经 ys ε 减压干燥至恒重的黄芩苷对照

图 1  �°�≤ 图

� p空白样品 ~� p黄芩苷对照品 ~≤ p小柴胡胶囊制剂

品 o用 xs h甲醇制成 t qs°ªr°̄ 的贮备液 o再精密吸取

s qv os qx os qz ot qs ot qx和 u qs°̄ 分置于 y只 ts°̄ 量瓶

中 o用 xs h甲醇稀释至刻度 ~再各精密量取 tsΛ̄ 注入液

相色谱仪 o测定峰面积 ∀以浓度kχ)为横坐标 o峰面积

k�rtszl为纵坐标 o作图得标准曲线 o回归方程为 }Α �

s .ss{ n x .ys{χ , ρ � s .||||y o线性范围 }s qsv ∗ s qus

°ªr°̄ ∀

2 q3  含量测定

精密称取样品 s quªo置 xs°̄ 量瓶中 o加 xs h 甲醇

约 ws°̄ o超声波处理 ws°¬± o加 xs h甲醇至刻度 o摇匀 o

溶液经用 s qwxΛ° 微孔滤膜过滤 o弃初滤液 o精密量取

续滤液 tsΛ̄ o注入液相色谱仪 o测定峰面积 o按外标法

以峰面积计算 o即得 ∀

2 q4  回收率试验

采用加样回收法 o精密称取已知含量的同一批号

样品 x 份 o每份 s qtªo各精密加入黄芩苷对照品液

kvz qxs°ª∗ ux qs°̄ lu°̄ o分别加 xs h甲醇约 ws°̄ o依法

处理 o�°�≤ 分析 o得平均加样回收率为 tss qu h oΡΣ∆

� s q{w h k ν � xl ∀

2 q5  精密度与重现性试验

取同一份供试品溶液 o精密吸取 tsΛ̄ o重复进样 x

次 o计算精密度 o结果黄芩苷峰面积的 ΡΣ∆ 为 s qx| h ~

另分别称取同一批样品 x份 o每份约 s quªo依法测定含

量 o结果平均含量为 v qtw h oΡΣ∆ � t quw h k ν � x) ∀

2 q6  日内及日间误差

取同一批样品溶液 o在同一天内 o每隔 u«测定 t

次 o连续 x次 o计算日内误差 o结果 ΡΣ∆ � s q{y h ~再用

同一批样品 o在 w§内 o每天称量 o制样 o每个样品进样 v
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次 o计算日间误差 o结果 ΡΣ∆ � t qwu h ∀

2 q7  样品测定结果

按本文含量测定方法测定 v 批样品 o其结果分别

为 w qt{ h ov qsy h和 u q|y h k ν � ul ∀

根据样品测定结果 o最低含量为 u q|y h o所以将本

品按黄芩苷k≤ut �t{ �ttl计算 o控制在不少于 u qx h 为

宜 ∀

3  讨  论

3 q1  超声处理时间选择

取同一批样品 x份 o分别超声处理 us ovs ows oxs和

ys°¬± o依法测定 ∀结果表明 o以 xs h甲醇为提取液 o超

声波处理 ws°¬±即可提取完全 ∀

3 q2  流动相条件

经试验 o当庚烷磺酸钠浓度增至 s qssu°²̄ r�时 o黄

芩苷的容量因子 ®χ显著增加 o与其他组分有较好分离 ∀

磷酸二氢钠浓度增至 s qsu°²̄ r�o黄芩苷峰形明显变

窄 o柱效增加 ∀同时 o提高酸度 o柱效可进一步提高 o为

保护柱子 o以控制 u h为宜 ∀从图 t可知 o采用水相k取

庚烷磺酸钠 s qwsªo磷酸二氢钠 v q|sªo冰醋酸 us°̄ o加

水稀至 tsss°̄ l2甲醇kxyΒwwl为流动相 o使小柴胡胶囊

制剂中黄芩苷与其他成份峰得到良好的分离 o黄芩苷

峰的保留时间约为 tu°¬± ∀
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摘要  目的 }在药物分析中 o应用电子表格软件 �¬¦µ²¶²©·∞¬¦̈ |̄z ©²µ • ¬±§²º¶∀方法 }利用 ∞¬¦̈¯的数据处理功能 o

进行药物分析中的图表绘制 !数据计算和统计处理 !回归分析 o特别是计算分析 o并可建立分析数据库 ∀结果和结

论 }∞¬¦̈¯操作简单 o功能强大 o数据分析工作直观 ∀
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