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表 3 当归中阿魏酸的含量测定

批号 t u v

阿魏酸含量 ΛªÙª ttxqt tttqv ts|qy

2q14  样品的含量测定分别精密吸取对照晶溶液与供试品

溶液各 tsΛ ō按上述色谱条件o依法操作o计算样品中阿魏酸

的含量o三批样品测定结果见表 w}

表 4 样品含量测定

批号 阿魏酸含量 ΛªÙªk±� vl平均阿魏酸含量 ΛªÙª

ussssws{ vtqv

||szxz u{qs u|qx

|{tuwv u|qv

3  讨 论

3q1 阿魏酸遇光易分解o本试验全部操作应在避光!暗处操

作∀

3q2  研究过 us批健脑丸含量o暂定本品阿魏酸含量每粒应

不少于 uxΛªÙª∀

3q3  � °�≤ 测定阿魏酸的含量已有报道o但近似健脑丸的

组方未见研究o且提取方法!流动相亦不同于其他报道∀

收稿日期}usssp tup sx
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摘要 目的}为复方参乌口服液建立专属性含量测定方法∀方法}采用 � °�≤ 法测定∀色谱柱}�± µ̈·¶¬̄� ⁄≥2v柱o流动相}甲醇

p sqth 磷酸溶液k{uΒ t{lo检测波长}uxw±° ∀结果}大黄素在进样量为 sqx∗ xqsΛª范围内呈良好的线性关系~平均加样回收

率为 |{qwvh o� ≥⁄为 sq|zh k±� yl∀ 结论}本法操作简便o易行o具有实用性∀
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  复方参乌口服液是由红参!制何首乌!蛤蚧!石菖蒲等药

味经适当加工而制成o具有益气补血o养心安神之功效o用于

气血两虚引起的头晕目眩o神疲乏力o气短自汗o面色少华o

心悸怔忡o失眠健忘等症∀本文以大黄素为指标o采用 � °�≤

法o对本品中所含制何首乌中的大黄素含量建立专属性测定

方法o可作为本品质量控制指标∀

1  仪器!试剂与样品

·≥° 公司 °wsss 泵o� ∂ ysss�° 二极管阵列检测器o

� ≥tsss自动进样器o≥�wsss系统控制器~��� °≤ vss��电

子计算机~� ����2± �¤¥²超纯水处理器∀

大黄素对照品}中国药品生物制品检定所提供o供含量

测定用o经纯度检查o其含量为 |{q{h ∀

甲醇为色谱纯o水为高纯水o其它试剂均为分析纯∀复方

参乌口服液样品}广西三金药业集团公司提供∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件  色谱柱 �±·̈·¶¬̄ � ⁄≥2v柱kxΛ°owqy°° ≅

uxs°° l~流动相}甲醇p sqth 磷酸溶液k{uΒ t{lo流速}tqs

° Ù̄°¬±~检测波长}uxw±° o柱温}vxε ∀ 理论板数k±l为 xsss

以上o进样量为 tsΛ ∀̄在以上色谱条件下o大黄素峰保留时间

约为 ttqx°¬±o见图 t∀

2q2  供试品溶液的制备 精密量取本品 us° ō置分液漏斗

中o加氯仿提取 u次o每次 ts° ō合并氯仿液备用∀ 水层加氯
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仿及 uqx° ²̄Ù�硫酸溶液各 vs° ōysε 加热回流 t«o放冷o移

置分液漏斗中o分取氯仿层o水液加氯仿提取 v 次o每次

us° ō合并氯仿液o滤过oysε 低温蒸干o残渣加甲醇使溶解

并定容至 ux° ō作为供试品溶液∀

对照品溶液的制备 取大黄素对照品适量o加甲醇制成

每 t° ¯含 squx°ª的溶液o摇匀o即得∀

2q3  线性关系考察  分别精密吸取对照品溶液 touovoxo

ts° ō分别置 xs° ¯量瓶中o加甲醇稀释至刻度o摇匀o进样测

定∀以对照品进样量为纵坐标o峰面积}积分值为横坐标绘制

标准曲线o结果大黄素在进样量 sqx∗ xqsΛª范围内呈良好

的线性关系∀ 回归方程为}

≠ � vqwy≅ tsp x
÷ n squy|yoµ� sq||||∀

图 1 � °�≤ 色谱图

t 大黄素对照品  u 复方参乌口服液样品  v 缺制何首乌的阴性对照液  ¤大黄素峰

2q4  精密度试验 对同一供试品溶液o连续测定 x次o结果

其峰面积值的 � ≥⁄为 squxh ∀

2q5  重复性试验  对同一批样品o分别取 y份o同法提取o

依法测定o结果含量平均为 sqtu°ª# 支p to� ≥⁄� squwh ∀

2q6  稳定性考察  对同一供试品溶液o每隔 u«测定一次o

共测定 y次o结果 � ≥⁄为 sqvxh o表明稳定性良好∀

2q7  加样回收率测定  精密量取已知含量ksqtuwx°ª#

支p tl的本品 ts° ō精密添加大黄素对照品o按供试品溶液制

备项下的方法提取o测定o结果见表 t∀

表 1 加样回收率试验结果

测得量kΛªl 回收率kh l 平均回收率kh l � ≥⁄kh l

uuvq{{ |zqxt

uuyqt| ||qzz

uuvqys |zquv |{qwv sq|z

uuwq|z |{qx{

uuxqxu ||qtu

uuwqzz |{qv{

注}样品含量均为 tuwqxtΛªo加入量均为 tstq|uΛª∀

2q8  样品测定 按上述色谱条件o依法进样测定o结果见表

u∀

表 2 样品测定结果k±� vl

批 号 含量k°ª# 支p tl � ≥⁄kh l

sssyst sqtuw sqx{

sssysu sqtvs tqsy

sssysv sqttt sqzx

3  讨 论

3q1 流动相的 ³� 值对实验有较大的影响o因为蒽醌类化合

物呈弱酸性o在酸性条件下o色谱行为得到明显改善o采用 sq

th 磷酸代替水取得了较好的分离效果∀ 采用建立的 � °�≤

法测定样品中所含的游离型和结合型大黄素o该法灵敏!可

靠o可作为该样品的含量测定方法∀

3q2  试验时o对加 uqx° ²̄Ù�硫酸溶液的用量作了考察o分

别加 vs!ws!xs° ō考察其水解情况o结果发现用量对水解结

果影响不大o只是加酸量大o水解后有絮状沉淀生成o样品萃

取较困难o且有因吸附大黄素而使含量偏低的趋势~若水解

温度过高o则易产生黑色的不溶性沉淀o故采用 vs° ¯的用

量!ysε 水解较适宜∀
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