
高效液相色谱法测定三两半药酒中齐墩果酸的含量
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摘要  目的 }建立三两半药酒中齐墩果酸含量测定方法 ∀方法 }�°�≤ 法 o以 �¼³̈µ¶¬̄kw qy ≅ uxs°° oxΛ°l为色谱柱 o甲醇2水k|sΒ

tsl为流动相 o检测波长为 uus±° ∀结果 }齐墩果酸测定线性范围为 | qy ∗ w{ qsΛªr°̄ kρ� s q|||{l o平均回收率为 |{ qx h ∀结论 }

该法简便 o可用于测定三两半药酒中齐墩果酸的含量 ∀
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ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ²̄ ¤̈±²̄¬¦¤¦¬§oΣανλιανγβαν Ψαοϕιυ o�°�≤

  三两半药酒是由牛膝 !黄芪 !当归等精制而成 ∀牛膝为

该制剂的主药之一 o而牛膝的主要活性成分为齐墩果酸 ∀齐

墩果酸具有抑菌 !保肝 !护肝 !升白细胞 !增强机体免疫功能

的作用≈t  ∀药典上未对该制剂的有效成分的含量进行测定 ∀

近年来用 �°�≤法测定一些中药材或简单制剂中的有效成分

较多≈u ∗ w  ∀本文采用高效液相色谱法 o测定该复方制剂中齐

墩果酸的含量 o结果满意 ∀

1  仪器与试药

≥°高效液相色谱仪 o配有 {{ts泵 ouss�∂ 检测器 o�2usss

数据工作站 ∀齐墩果酸对照品k中国药品生物制品检定所 o

供含量测定用 o批号为 szs|2|{svl o试剂除甲醇为色谱纯外 o

其它均为分析纯 o水为重蒸馏水 ∀

2  色谱条件

�¼³̈µ¬¶¬̄ �⁄≥柱kw qy ≅ uxs°° oxΛ° o大连物化所l o流动

相 }甲醇2水k|sΒtsl o流速 }s q{°̄ r°¬±o检测波长 }uus±° o灵敏

度 }s qsx��ƒ≥ o温度 }室温 ∀

3  检测波长的选择

经紫外扫描 o齐墩果酸的最大吸收为 us{±° o为降低信噪

比 o选择 uus±°为检测波长 ∀

4  实验方法

4 q1  标准贮备液的配制

精密称取 tsx ε 干燥至恒重的齐墩果酸对照品约w q{°ªo

用甲醇定容至 ts°̄ o摇匀后作为贮备液 ∀

4 q2  标准曲线的绘制

精密量取上述标准贮备液 s qu os qw os qy os q{和t qs°̄ 分

别置于 ts°̄ 量瓶中 o用甲定容后摇匀 o各进样 usΛ̄ o以峰面积

Ψ为纵坐标 ,进样量 Ξ为横坐标绘制标准曲线 ,回归方程为 :

Ψ� wstvz .x Ξ n ttws .u , ρ� s q|||{ o进样量在 s qt|u ∗ s q|ysΛª

范围内线性关系良好 ∀

4 q3  精密度试验

精密吸取 w{ qsΛªr°̄ 齐墩果酸对照品溶液 usΛ̄ oo重复进

样 y次 o测定峰面积 ∀ ΡΣ∆ � s qw h ∀

4 q4  重现性试验

取同批号的样品 y份 o按样品测定项下方法操作 o测定

峰面积 ∀ ΡΣ∆ � u qu h ∀

4 q5  加样回收试验

精密吸取已测得齐墩果酸含量的样品 y 份 o精密加入

wwªr°̄ 的齐墩果酸对照品溶液 s q{°̄ o按样品测定项下的步

骤操作 o计算回收率 o结果见表 t ∀

表 1  加样回收率试验结果r批号 ||tutu

制剂中齐墩

果酸量rΛª

加入齐墩果

酸量rΛª

测得齐墩果

酸量rΛª

回收率

r h

平均回收

率r h

ΡΣ∆

r h

w| qvu || qt

w{ qyt |z qz

tw qxz vx qus w| qxt || qx |{ qx t q{

w| quu |{ q|

wz qwy |x qw

w| q|t tss qv

4 q6  样品的测定

精密吸取样品 xs°̄ 置于烧瓶中 o加盐酸 u°̄ o加热回流 t

小时使水解 o用石油醚kys ∗ |s ε lws°̄ 分三次提取 o合并石
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油醚提取液 o蒸干 o残渣用甲醇定容于 ts°̄ 量瓶中 o摇匀 o滤

过 o进样 usΛ̄ o用外标法计算含量 o结果见表 u ∀样品及阴性

对照液色谱图见图 t ∀

表 2  样品测定结果

批  号 厂   家 含量rΛª# °̄ p t

||s{su 浙江龙泉制药厂 z quv

||s{sv 浙江龙泉制药厂 | qzy

||s{sw 浙江龙泉制药厂 | q{w

|{suus 浙江处州制药厂 t qvs

|{swus 浙江处州制药厂 t qxs

||tutu 浙江处州制药厂 u q|t

||tuuz 浙江处州制药厂 u qyw

||tuu| 浙江处州制药厂 y q{x

图 1  

� p供试品 ~�p阴性对照品 ~t p齐墩果酸

5  讨  论

5 q1  三两半药酒处理时 o曾以氯仿 !石油醚分别直接提取 o

结果未发现齐墩果酸峰 o可见制剂中所含齐墩果酸常以苷的

形式存在 ∀

5 q2  齐墩果酸是一种水不溶性物质 o在氯仿中的溶解度最

大 ∀三两半药酒经水解后 o以氯仿 !石油醚分别提取 o结果显

示氯仿的提取成分多 o齐墩果酸峰不能完全分离 ∀以石油醚

提取为佳 ∀

5 q3  不同厂家 o不同批号的样品中齐墩果酸含量有所不同 o

可能与药材的产地有关 o有待于进一步研究 ∀
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氧氟沙星注射液细菌内毒素检查法的研究
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摘要  目的 }建立氧氟沙星注射液的细菌内毒素检查法 ∀方法 }根据中国药典 t||x年版二部收载的细菌内毒素检查法的要求

进行实验 ∀结果 }将氧氟沙星注射液经 u倍稀释可消除干扰因素 o用标示灵敏度为 s qux∞∏r°̄ 的鲎试剂检测细菌内毒素是有

效的 ∀结论 }可用鲎试验法取代家兔法对氧氟沙星注射液进行热原检查 ∀

关键词  氧氟沙星注射液 ~细菌内毒素检查 ~干扰试验
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  氧氟沙星注射液的热原检查 o用家兔法繁琐且实验条件

要求较高 o不适用于该药品中间品及成品的大规模热原检

测 o采用细菌内毒素检查法则快速 !灵敏 !简便 ∀本文按照中

国药典 t||x年版二部收载的细菌内毒素检查法的要求 o对

该药品的细菌内毒素试验方法进行了探讨和可行性研究 ∀

现报道如下 ∀

#uy# ≤«¬± �� �° ousst ƒ ¥̈µ∏¤µ¼o∂¤̄ qt{ �²qt
                 

中国现代应用药学杂志 usst年 u月第 t{卷第 t期




