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高效液相色谱法测定补肾益骨膏中对羟基苯乙醇2Β2∆葡萄糖苷含量

赵瑞芝  王小云k广州 xtstus广东省中医院中心实验室l

摘要  目的 }确定补肾益骨膏中对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷的含量测定方法 ∀方法 }以 �°�≤ 法测定 ∀色谱条件 }≥³«̈µ¬¶

� � �2�⁄≥u ≤t{柱ktx¦°χw qy°°l o甲醇2水ktu }{{l为流动相 o检测波长 uvs±° ∀结果 }线性范围为 s qswx°ªr °̄ p s quux°ªr °̄ o

平均回收率为 |{ qy o� ≥⁄为 t qtv h k ν � xl结论 }本法简便 o灵敏 o重现性好 o可作为该制剂的质量控制方法 ∀

关键词  �°�≤ ~对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷 ~女贞子 ~补肾益骨膏
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  补肾益骨膏为我院医院制剂 o由女贞子 o淫阳藿 o泽泻 o

熟地 o紫河车 o川芎 o牡蛎等九味药组成 o具有补肾 o健骨 o填

髓的功效 o临床用于治疗妇女围绝经期骨质疏松症 o疗效较

好≈t  ∀对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷是方中主药女贞子的主

要成分之一≈u  o为了控制产品质量 o我们制订了对羟基苯乙

醇2Β2⁄葡萄糖苷液相色谱含量测定方法 o该成分在复方制剂

中含量测定方法尚未见文献报道 ∀

1  仪器 !药品与试剂

• ¤·̈µ¶高效液相色谱仪 o配有 yss泵 o||y二级管阵列检

测器 ousts数据处理软件对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷对照品

k沈阳药科大学天然药化研究室l o纯度经 �°�≤ 检查无杂质

峰 ~补 肾 益 骨 膏 k本 院 制 剂 o批 号 ussswsx oussswsy o

ussswszl o女贞子 o购自广州市药材公司 o经鉴定为木犀科植

物女贞的成熟果实 ∀

甲醇k色谱纯l o重蒸水 o其余为分析纯

2  实验方法与结果

2 q1  分离条件考察 }

2 q2  色谱条件

≥³«̈µ¬¶� � �2�⁄≥u ≤t{柱ktx¦° ≅ w qy°°l o柱温 vs ε o

流速 t qs °̄ r°¬± o流动相 }进样前色谱柱以水饱和 tx°¬± o进

样的同时切换为甲醇2水ktu }{{l o检测波长 uvs±° ∀

2 q2 q1  对照品溶液的配置 }取对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷

对照品约 w qx°ªo精密称定 o定容于 ts °̄ 容量瓶中ktl o分别

取ktl液 s qu °̄ o加甲醇定容于 u °̄ 容量瓶中 o作为对照品溶

液 ∀

2 q2 q2  缺女贞子的阴性对照品溶液的制备 }取缺女贞子的

补肾益骨膏 ts °̄ o按样品处理方法甲醇沉淀 !过滤 o滤液水浴

浓缩至干 o以水定容于 ux °̄ 容量瓶中kul o吸取kul液 u °̄ 以

甲醇定容于 ts °̄ 容量瓶中 o即得得阴性对照品溶液 ∀

2 q2 q3  供试品溶液的制备 }同含量测定项下样品制备 ∀色
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谱分析图见图 t ∀结果对羟基2Β2⁄葡萄糖苷可与其它成分较

好分离 o除去女贞子的阴性处方在此位置无吸收峰 ∀

2 q3  线性关系考察 }

取对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷对照品约 w qx°ªo精密称

定 o定容于 ts °̄ 容量瓶中ktl o分别取ktl液 s qu os qw os qy os q

{ ot qs °̄ o加甲醇定容于 u °̄ 容量瓶中 ∀分别进样 us∏̄ o以峰

高k�l对浓度k≤l进行线性回归 o得回归方程为 }� � tvzx qw

n xxxtvy q{¦ oµ� s q|||w o对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷在 s q

swx°ªr °̄ p s quux°ªr °̄ 范围内线性关系良好 ∀

图 1  对羟基2Β2⁄葡萄糖苷 �°�≤ 色谱图

t q对照品  u q补肾益骨膏样品  v q去女贞子的阴性样品

2 q4  精密度试验 }

按前述色谱条件 o精密吸取对照品溶液 us∏̄ o每 «进样

一次 o重复 x次 o结果峰高基本不变 o日内 � ≥⁄为 u qv{ h o另

每天进样一次 o重复 x次 o计算日间精密度 o为 v qxx h ∀

2 q5  供试液的制备 }

取样品约 tªo精密称定 ∀加入甲醇 ux °̄ o搅拌 o放置过

夜 o过滤 o滤渣以 x °̄ 甲醇洗涤 o重复 v次 o合并滤液 o水浴浓

缩至干 o以甲醇定容于 ts °̄ 容量瓶中 o即得 ∀

2 q6  方法重现性实验

同一批产品取 x 份 o分别照上述方法提取 o测定 o结果

� ≥⁄为 v qx h ∀

2 q7  样品含量测定 }

取供试液 us∏̄进样 o读取峰高值 o以外标法计算含量 o结

果见表 t ∀

表 1  样品含量测定结果k ν � vl

批  号
含  量

k°ªrªl

平均值

k°ªrªl

� ≥⁄

k h l

ussswsx t quy t qvv t qu| t qvv t qvv t qvu t qvt u qut

ussswsy t qvs t qvs t qvx t qvw t qvy t qvz t qvw u quw

ussswsz t qww t qv| t qv{ t qvz t qwu t qv| t qws u qs{

2 q8  含量测定回收率实验 }

取已测定含量的补肾益骨膏约 t quªo精密称定 ∀分别加

入对照品溶液 o按样品处理方法处理 o测定 o结果见表 u ∀

表 2  回收率实验结果k ν � vl

样品中含量

k°ªl

对照品加入量

k°ªl

实际测得含量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收率

k h l

� ≥⁄

k h l

t qtz s qwx t qys |{ q{

t q{{ s qww u qvv tss qv |{ qy
t q

tv
t qy{ s qwx u qs{ |z qy

t qy{ s qww u qsz |z qy

t qtz s qww t qx| |{ q{

3  讨论

3 q1  本处方中氨基酸 !蛋白 !多糖等均为有效成分 o因此制

剂过程中未将其除去 o由于其含量较大 o且成分复杂 o对同属

水溶性成分的对羟基2Β2⁄葡萄糖苷的测定干扰很大 ∀我们

采用大量甲醇沉淀的方法 o可除去大部分蛋白 !氨基酸 !多糖

类成分 o减少干扰和对色谱柱的污染 o使测定成分可达到较

好的分离 ∀

3 q2  本实验色谱条件摸索时 o曾试过以多种流动相比例洗

脱 o对照品均难以得到峰型较窄的峰形 o后采用文献方法≈u 

以水饱和色谱柱后 o在进样的同时进行流动相的切换 o则可

得到峰形较窄的峰形 o并与其它峰达到较好的分离 ∀

3 q3  以女贞子为主药的中药制剂常以齐墩果酸和熊果酸作

为质量控制指标 o由于此两种成分为脂溶性 o水提工艺很难

提出 ∀我们曾做过本制剂中齐墩果酸的鉴别实验 o没有检测

出齐墩果酸 o但以乙醇提取药材中的齐墩果酸 o则含量很高 ∀

因此 o考虑本制剂为水提工艺 o因此选择水溶性成分作为其

质量控制指标 ∀
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