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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 广州 广东省中医院中心实验室

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 ≥

2 ⁄≥ ≤ 柱 χ 甲醇2水 为流动相 检测波长 ∀结果 线性范围为

平均回收率为 ≥⁄为 ν 结论 本法简便 灵敏 重现性好 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

ΡΠ2ΗΠΛΧ ∆ετερµινατιον οφ π2Ηψδροξψπηενετηψλ2Β2∆2Γλυχοσιδειν τηε Βυσηεν Ψιγυ γαο
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  补肾益骨膏为我院医院制剂 由女贞子 淫阳藿 泽泻

熟地 紫河车 川芎 牡蛎等九味药组成 具有补肾 健骨 填

髓的功效 临床用于治疗妇女围绝经期骨质疏松症 疗效较

好≈ ∀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≈ 为了控制产品质量 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 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

• 高效液相色谱仪 配有 泵 二级管阵列检

测器 数据处理软件对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷对照品

沈阳药科大学天然药化研究室 纯度经 ° ≤ 检查无杂质

峰 补 肾 益 骨 膏 本 院 制 剂 批 号

女贞子 购自广州市药材公司 经鉴定为木犀科植

物女贞的成熟果实 ∀

甲醇 色谱纯 重蒸水 其余为分析纯

2  实验方法与结果

2 1  分离条件考察

2 2  色谱条件

≥ 2 ⁄≥ ≤ 柱 ≅ 柱温 ε

流速 流动相 进样前色谱柱以水饱和 进

样的同时切换为甲醇2水 检测波长 ∀

2 2 1  对照品溶液的配置 取对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷

对照品约 精密称定 定容于 容量瓶中 分别

取 液 加甲醇定容于 容量瓶中 作为对照品溶

液 ∀

2 2 2  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 按样品处理方法甲醇沉淀 !过滤 滤液水浴

浓缩至干 以水定容于 容量瓶中 吸取 液 以

甲醇定容于 容量瓶中 即得得阴性对照品溶液 ∀

2 2 3  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 ∀结果对羟基2Β2⁄葡萄糖苷可与其它成分较

好分离 除去女贞子的阴性处方在此位置无吸收峰 ∀

2 3  线性关系考察

取对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷对照品约 精密称

定 定容于 容量瓶中 分别取 液

加甲醇定容于 容量瓶中 ∀分别进样 ∏ 以峰

高 对浓度 ≤ 进行线性回归 得回归方程为

对羟基苯乙醇2Β2⁄葡萄糖苷在

范围内线性关系良好 ∀

图 1  对羟基2Β2⁄葡萄糖苷 ° ≤ 色谱图

对照品  补肾益骨膏样品  去女贞子的阴性样品

2 4  精密度试验

按前述色谱条件 精密吸取对照品溶液 ∏ 每 进样

一次 重复 次 结果峰高基本不变 日内 ≥⁄为 另

每天进样一次 重复 次 计算日间精密度 为 ∀

2 5  供试液的制备

取样品约 精密称定 ∀加入甲醇 搅拌 放置过

夜 过滤 滤渣以 甲醇洗涤 重复 次 合并滤液 水浴浓

缩至干 以甲醇定容于 容量瓶中 即得 ∀

2 6  方法重现性实验

同一批产品取 份 分别照上述方法提取 测定 结果

≥⁄为 ∀

2 7  样品含量测定

取供试液 ∏进样 读取峰高值 以外标法计算含量 结

果见表 ∀

表 1  样品含量测定结果 ν

批  号
含  量 平均值 ≥⁄

2 8  含量测定回收率实验

取已测定含量的补肾益骨膏约 精密称定 ∀分别加

入对照品溶液 按样品处理方法处理 测定 结果见表 ∀

表 2  回收率实验结果 ν

样品中含量 对照品加入量 实际测得含量 回收率 平均回收率 ≥⁄

3  讨论

3 1  本处方中氨基酸 !蛋白 !多糖等均为有效成分 因此制

剂过程中未将其除去 由于其含量较大 且成分复杂 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 可除去大部分蛋白 !氨基酸 !多糖

类成分 减少干扰和对色谱柱的污染 使测定成分可达到较

好的分离 ∀

3 2  本实验色谱条件摸索时 曾试过以多种流动相比例洗

脱 对照品均难以得到峰型较窄的峰形 后采用文献方法≈

以水饱和色谱柱后 在进样的同时进行流动相的切换 则可

得到峰形较窄的峰形 并与其它峰达到较好的分离 ∀

3 3  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 由于此两种成分为脂溶性 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 没有检测

出齐墩果酸 但以乙醇提取药材中的齐墩果酸 则含量很高 ∀

因此 考虑本制剂为水提工艺 因此选择水溶性成分作为其

质量控制指标 ∀
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