
2 4  辅料干扰性试验 按处方准确配制空白基质 以下按0

供试品溶液的制备0从0加去离子水至刻度 , ,0起同法操

作 结果电位值为 √ ∗ √ 与本实验

所配制的 × ≥ 液的电位值基本相当 说明辅料不干扰测

定 ∀

2 5  稳定性试验 取回收实验中氟标准应用液 5 至

量瓶中 以下按0供试品溶液的制备0从0加去离子水至刻度

, ,0起同法操作 分别于 测定电位值 结果电

位值在 ? √范围内波动 表明氟化钠的测定液在 内

电位值稳定 ∀

2 6  样品含量测定 精密称定样品约 2 相当于精密称

定约 的 ƒ 以下按0供试品溶液的制备0从0于

量瓶中 , ,0起同法操作测定电位值 结果见表 ∀

表 3  样品含量测定结果 ν

批号 测定结果 ƒ 相当于标示量

3  讨论

3 1  采用离子选择电极法测定溶液中氟离子浓度是一个比

较成熟的方法 根据 方程 溶液中的电动势 ∞与 ƒ

成线性关系≈ 从实验结果可知 在制剂含量测定的氟离子

浓度所在区间电位值 ∞与 ƒ 线性关系良好 ∀

3 2  由于在测定过程中影响因素较多 不宜用固定的标准

曲线测定含量 ∀因此 每次测定时 应选择在样品液理论浓

度附近 同时平行作两份氟标准液对照 采用两点法计算含

量 这样可提高测定的准确性 ∀从实验结果可见 含量测定

的回收率结果较好 表明该方法准确可靠 ∀

3 3  在含量测定方法的研究中 曾使用过茜素氟兰比色法

线性关系不理想 且操作复杂 ∀

3 4  该实验结果表明 采用氟离子选择电极法测定脱敏凝

胶中氟化钠的含量可行 !准确性高 适用于医院制剂检验 ∀
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高效液相色谱法测定中肝一号合剂中芍药苷的含量

翁  琳  芦柏震 杭州 浙江省肿瘤医院

摘要  目的 建立反相高效液相色谱法测定中肝一号合剂中芍药苷含量的方法 ∀方法 用 ≤ ⁄≥柱 以甲醇 水

为流动相 检测波长 Λ ∀结果 平均回收率 ⁄≥ ν 结论 该方法简便 !快速 !灵敏 !重现性好 ∀

关键词  芍药苷 高效液相色谱

∆ετερµινατιον οφ Παεονιφλοριν ιν Ζηονγγαν Οραλ Λιθυιδ βψ ΗΠΛΧ

• ∏ 2 ( Ζηεϕιανγ Χανχερ Ηοσπιταλ )

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : °2 ° ≤ ∏

ΜΕΤΗΟ∆ :× ≤ ∏ ∏ × 2 × √

Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× √ √ ⁄≥ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : ×

√ ∏

  中肝一号合是我院自制的中药合剂 由炒白芍 !焦三栀 !

七叶一枝花 !三叶青 !白花蛇舌草等组成 ∀有活血化瘀 !行气

健脾 !清热解毒 !消痞攻坚等功效 经我院多年使用 临床效

果较好 ∀我们用 ° ≤ 法对其炒白芍中芍药苷的含量进行

了检测 现报告如下

1  仪器和试剂

° 系统 二极管阵列检测器 自动进样器 数据的

采集 !处理由 ° ≤ ≥ 完成 芍药苷标准品由中国药

品生物制品鉴定所提供 供含量测定用 甲醇 色谱纯 无水

乙醇 分析纯 水 滤过重蒸馏水 中肝一号合剂 本院制剂室

自制 中肝一号合剂阴性对照品 去掉处方中的炒白芍后 照

生产工艺制备得到的中肝一号合剂空白溶液 本院制剂室自

制 ∀

2  色谱条件
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流动相 甲醇 水 固定相 ≤ ⁄≥ 柱 Λ

≅ 检测波长 进样量 Λ 测定温度 室温

流速 ∀

3  测定波长的确定

取含量为 Λ 的芍药苷标准液 进样 在 Λ

Λ 范围内扫描 结果 在 Λ 处有最大吸收 ∀光谱图见

图 ∀

图 1  芍药苷的紫外吸收光谱

4  标准曲线的建立

精密称取干燥后 ε 至恒温 的芍药苷 置

容量瓶中 用无水乙醇溶解后定容 Λ 并分别

精密量取该标准液适量稀释成含芍药苷 Λ ! Λ !

Λ ! Λ 的系列标准溶液 ∀分别取上述标准液 Λ

进样 以峰面积对标准品浓度作图 结果显示 在 Λ

Λ 范围内 芍药苷的峰面积与浓度成良好线性关系 ∀

回归方程 ≤   

5  精密度试验

取含量为 Λ 的芍药苷标准溶液 份 按上述色

谱条件测定含量 结果见表 ∀

表 1  精密度试验结果 ν

平均值 ⁄≥

面积 ∏

保留时间

图 2  实际样品

6  样品测定

精密量取中肝一号合剂 份 批 分别加无水乙

醇 滤过 残渣再加无水乙醇 滤过 合并两次滤

液 置 量瓶中 用无水乙醇稀释至刻度 微孔滤膜滤过

取滤液 Λ 进样 测定芍药苷含量 结果四批中肝合剂中芍药

苷的平均含量为 Λ ∀色谱图见图

7  加样回收试验

精密量取中肝合剂阴性对照品 份 每份 分别加入

芍药苷对照品 ! ! ! 份样品

同时用无水乙醇处理 方法同上 测定芍药苷含量 ∀结果平

均回收率 ⁄≥为 ν ∀色谱图见图

图 3  加样回收样品

8  阴性对照试验

取缺白芍样品 同上操作 结果 在上述色谱条件下 在

芍药苷出峰处无干扰峰出现 ∀色谱图见图

图 4  阴性对照样品

9  流动相比例优化

我们观察了几个不同流动相配比对芍药苷分离效果的

影响 发现甲醇比例大 出峰快 但与其他杂质分离不好 甲

醇比例小 分离效果较好 但峰形平坦 而当两者比例为

时 既能使芍药苷与其他杂质有效地分离 又有较好的峰

形 故我们选择甲醇 水 作流动相 ∀

10  结论

通过对 ° ≤ 法测定中肝一号合剂中芍药苷含量的方

法学考察 表明方法稳定 重现性好 快速灵敏 可作为中肝

一号合剂产品质量及生产工艺的质量指标 ∀

收稿日期

## ≤ ° ∏ ∂                中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期




