
tus otss oxs Λªr°�和甲氧苄啶 uw ous otsΛªr°�o重复进样 v

次相对峰面积之比 o日内精密度 � ≥⁄在u qz h 以内 o日间精

密度 � ≥⁄在 v qv h以内 ∀

2 q6  加样回收率  向已知含量的样品中加入对照品k磺胺

甲口恶唑 tss°ªo甲氧苄啶 us°ªl o照样品测定方法进行分

析 o结果磺胺甲口恶唑和甲氧苄啶平均回收率分别为 || qy h

和 |{ qu h o� ≥⁄分别为 u qs h和 u qy h k ν � yl ∀

2 q7  样品测定 }按选定的方法测定 v批样品 ∀结果见表 t o

样品电泳图谱见图 t ∀

表 1  样品测定结果k h l

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈§̈·̈µ°¬±¤·¬²± k h l

样品编号
磺胺甲口恶唑 甲氧苄啶

双波长法 �°≤∞法 双波长法 �°≤∞法

t tst qs tsv qy tsu qz tst qy

u |{ qz tsu qt tst qy || qu

v tsu qs || q{ || qt |{ qv

图 1  样品k�l和对照品k�l电泳图谱

Φιγ 1  ∞̄ ¦̈·µ²³«²µ̈¶¬¶¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©¦«̈ °¬¦¤̄ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈ k�l ¤±§¶¤°³̄¨k�l

t2甲氧苄啶 ~u2内标 ~v2磺胺甲口恶唑

t2×µ¬° ·̈«²³µ¬° ~u2¬±·̈µ±̈ ¯¶·¤±§¤µ§~v2≥∏̄©¤° ·̈«²¬¤½²̄¨

3  讨论

3 q1  磺胺甲口恶唑片中磺胺甲口恶唑含量为甲氧苄啶的 x倍 ∀

浓度太低影响甲氧苄啶的测定准确度和精密度 o浓度太高磺

胺甲口恶唑的峰形会产生严重拖尾 ∀含量测定时选择磺胺甲

口恶唑的浓度为 tss°ªr�较为适宜 ∀

3 q2  在本实验中加入 ts h乙腈可以有效地改善甲氧苄啶的

峰形 ∀
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高效液相色谱法测定血能达含片中葛根素的含量
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摘要 }目的  测定血能达含片中葛根素的含量 ∀方法  采用 �°�≤ 法 o色谱柱为 ≤t{ o流动相为甲醇2水kuxΒzxl ∀检测波长为

uxs±° ∀结果  平均加样回收率为 tss qv h o� ≥⁄� u qv{ h k ν � xl ∀结论  方法简便可行 !重现性好 o提供了血能达含片的质

量控制方法 ∀
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��� �¤¬o• ��� ±¬±ª2«∏¤( Ηειλονγϕιανγ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ηαερβιν txssst , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² §̈·̈µ°¬±̈ ³∏̈µ¤µ¬±¬± ÷∏̈ ±̈ ±ª§¤ ×¤¥̄ ·̈¶q ΜΕΤΗΟ∆  ≤t{ ¦²̄∏°± o§̈·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·«uxs±° ¤±§

¤ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ � �̈ �2�u �kuxΒzxl º¤¶∏¶̈§¬± �°�≤ qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ¬± ·«̈ ° ·̈«²§¬¶tss qv h k� ≥⁄� u qv{ h o ν �

xl qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ¶̈·¤¥̄¬¶«̈ § ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨o©̈ ¤¶¬¥̄¨¤±§µ̈³µ²§∏¦¬¥̄¨q×«¬¶¶·∏§¼ ³µ²√¬§̈¶¤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼¦²±·µ²̄

²© ÷∏̈ ±̈ ±ª§¤ ×¤¥̄ ·̈¶q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : �°�≤ ~³∏̈µ¤µ¬±~¬∏̈ ±̈ ±ª§¤·¤¥̄ ·̈¶

  血能达含片系由葛根 !丹参和蚕蛹等组成的中药复方制

剂 o具有芳香化浊 !开窍理气 !行淤止痛等作用 o主要用于冠

心病 !心绞痛等症 ∀原质量标准中无含量测定项 o现采用液

相色谱法测定了葛根中葛根素的含量 o以达到控制其质量的

目的 ∀

1  仪器与试药

• ¤·̈µ¶uw{z p yss 型高效液相色谱仪 ∀葛根素对照品

k中国药品生物制品检定所l ∀血能达含片k哈尔滨天工药业

有限公司l ∀试剂及试药均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件 色谱柱 }�±̈ µ·¶¬̄ �⁄≥2vkxΛ° ow qy ≅ txs°°l ~

流动相 }甲醇2水kuxΒzx o∂ r∂ l ~柱温 }室温 ~流速 }t°�r°¬±~

检测波长 }uxs±° ~进样量 }xΛ�∀

2 q2  葛根素的线形关系考察

对照品溶液浓度 }s qtsw°ªr°�∀进样量分别为 t ou ow o

y o{Λ�o按含量测定方法测定峰面积 o并以峰面积的 ts p z为

横坐标 o标准品进样量为纵坐标建立标准曲线 ∀得相关系数

Χ� s q||| | o线形范围为 s qtswΛª∗ s q{vuΛª∀

2 q3  葛根素的精密度考察

取上述对照品溶液 o每次进样量为 yΛ�o重复进样 y次 o

计算得 � ≥⁄ � t qxx h ∀

2 q4  样品含量测定

取本品 ts片 o精密称定 o研细 o精密称取细粉约 xs°ªo

置 xs °�量瓶中 o加 {x h乙醇适量 o超声处理 vs°¬±o放置至

室温 o加 {x h乙醇稀释至刻度 o摇匀 o取续滤液为供试品溶

液 ∀另取葛根素对照品 o加 {x h乙醇制成每 t°�含 s qsw°ª

的溶液 o混匀 o为对照品溶液 ∀吸取上述两种溶液各 xΛ�o注

入高效液相色谱仪 o测定 o即得 ∀共测定了 v批样品 o含量分

别为 t{ qyu ot{ quz和 tz qxz°ªr片 ∀

2 q5  回收率试验

精密称取已知含量的样品约 ux°ªo精密加入对照品适

量 o按上述方法测定含量 ∀平均回收率和 � ≥⁄ 分别为

tss qv h和 u qv{ h ∀

2 q6  重现性试验

取同一批号的样品 o按上述方法测定含量 o共测定 y次 ∀

其含量测定结果的平均值和 � ≥⁄ 分别为 }t{ qv°ªrª和

t qx{ h ∀

3  讨论

3 q1  室温留样稳定性试验

取 w项中的供试品溶液 o室温 !密闭放置 o于 s ou ow oy o{ o

ts«o分别进样 xΛ�o以葛根素峰面积统计 o� ≥⁄为 u qsw h ∀

3 q2  阴性样品

按处方及工艺制备无葛根的阴性样品 o按上述含量测定

方法考察其色谱表现 o结果表明对葛根素的峰无干扰 ∀

3 q3  提取方法 !提取溶剂及提取时间考察

3 q3 q1  提取方法的确定  取同一批样品 o分别以 {x h乙醇

为溶媒 o用加热回流提取法和超声波震荡提取法测定含量 o

结果两种提取方法间无明显差异 ∀由于超声提取法具提取

时间短和操作简便等优点而最终选用该法 ∀

3 q3 q2  提取溶剂的选择  取已知含量的样品按含量测定方

法 o把提取溶剂分别为乙醇 !vs h乙醇和水 o测得含量依次为

ty qv otz qt和 tx q{°ªr片 o与已知的此样品k{x h 乙醇提取l

的测得量 t{ qv°ªr片相比较可知 }单独用乙醇或水为溶剂提

取的样品测得量偏低 o而用乙醇和水的混合溶剂提取的效果

较好 ovs h 乙醇和 {x h 乙醇的提取效果近似 ∀最终采用

{x h乙醇 o是因为本处方中有蚕蛹等动物药 o并使用了矫味

剂 !色素及其他辅料 o较高的含醇量可降低水溶性化学成分

的溶出k类似/醇沉0l o从而起到减少杂质干扰和减轻对污色

谱柱染的作用 ∀

3 q3 q3  提取时间的选择  取已知含量的样品kt{ qv°ªr片l o

提取时间分别为 us和 ws°¬±o测得含量结果基本一致 o最终

定为 vs°¬±∀
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