
Ταβ 1  � ¶̈∏̄·²© � ¦̈²√ µ̈¼ × ¶̈·²© ≤«̄²µ²ª̈ ±¬¦�¦¬§k ν � yl

样品

k°ªl

加入量

k°ªl

测定量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收率

k h l

� ≥⁄

k h l

s qztwu s qytux t qvsz |y q{

s qztwu s qytux t qvus |{ q|

t qwu{ t quux u qyuu |z qx |{ q{ t qx

t qwu{ t quux u qyw| || qz

u qtwv t q{v{ v q|yu || qs

u qtwv t q{v{ v q||y tss q{

表 2  样品测定结果k ν � vl

Ταβ 2  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈k ν � vl

批号 氯原酸k°ªr°�l � ≥⁄k h l

自制样 u q{xz t qs

usssstuu s qys|t t qx

usssswuv s q{tzt s q|

ussssxs{ s q{w|x t qu

3  讨论

3 q1  本实验所用的流动相 o通过改变水和乙腈的比例 o易使

绿原酸峰与相邻峰基线较好分离 ∀实验用流动相水和乙腈

比例为ktzsΒvsl o绿原酸出峰时间为 {°¬±o分离度达到 x qw ∀

3 q2  实验测定三批产品绿原酸的含量 o与自制样比较 o含量

偏低 ∀产品的生产日期已过 t年 o认为有必要对制剂中绿原

酸的稳定性进行定量考察 ∀李昌爱等在5金银花产地和类型

对其质量的影响6k中药材 ot||v otykxl }xl报道 o不同来源金

银花中绿原酸含量相差较大 ∀投料用的金银花必需按中国

药典 usss年版一部金银花项下测定绿原酸含量 o符合规定

后投料才能保证制剂中绿原酸达到较高含量 ∀

收稿日期 }ussu2st2s|

反相高效液相色谱法测定心安宁片中葛根素的含量
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摘要 }目的  建立心安宁片中葛根素含量测定的高效液相色谱法 ∀方法  超声提取 o色谱柱为 �²√¤2°¤® ≤t{柱kwΛ° otxs°°

≅ w qs°°l o流动相为甲醇 }水kuxΒzxl o检测波长为 uxs±° ∀结果  葛根素浓度在 { quy ∗ wt qvsΛª#°�p t范围内与色谱峰面积

呈良好的线性关系kρ� s q||||l ∀平均加样回收率为 tss qtx h o� ≥⁄� t qxx h k ν � yl ∀结论  本法简便 o准确 o灵敏度高 o重

现性好 o可用于心安宁片中葛根素的含量测定 ∀

关键词 }心安宁片 ~葛根素 ~反相高效液相色谱法 ~含量测定

中图分类号 }� u{w qt ~� |tz qtst    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkussvlsw2svsx2su

∆ετερµινατιον οφ πυεραριν ιν Ξιν. αννινγ ταβλετσ βψ ΡΠ2ΗΠΛΧ

�� � ¬̈o • ∞� �¨o � ���� ÷∏̈2° ¬̈o • � ÷¬2°¬±ªo ��� �∏¬2¦«∏±( Ηοσπιταλ οφ Γυανγ Ξι Αυτονοµουσ Ρεγιον ,

Ναννινγ xvssut , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«¤± � °2�°�≤ ©²µ§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©·«̈ ¦²±·̈±·²©³∏̈µ¤µ¬±¬± ÷¬±. ¤±±¬±ª·¤¥̄ ·̈¶q ΜΕΤΗΟ∆

 � °2�°�≤ ¤±¤̄¼¶¬¶º¤¶¦¤µµ¬̈§²∏·¥¼ ∏¶¬±ª �²√¤2°¤® ≤t{ ¦²̄∏°kwΛ° otxs°° ≅ w qs°°l ¤±§ ° ·̈«¤±²̄ } º¤·̈µkuxΒzxl ¤¶°²¥¬̄̈

³«¤¶̈ o¤±§·«̈ §̈·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈·« º¤¶uxs±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ  � ª²²§ ¬̄±̈ ¤µµ̈ ¤̄·¬²±¶«¬³ º¤¶²¥·¤¬±̈ § ¥̈·º¨̈ ± ·«̈ ³̈ ¤® ¤µ̈¤¤±§·«̈

¦²±¦̈±·µ¤·¬²± ²©³∏̈µ¤µ¬± ©µ²° { quy ∗ wt qvsΛª# °�p tk ρ � s q||||l o¤±§·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶tss qtx h k ν � yl qΧΟΝΧΛΥ2

ΣΙΟΝ  × «̈ ° ·̈«²§ º¤¶¶¬°³̄¨o¤¦¦∏µ¤·̈ o«¬ª«̄¼ ¶̈±¶¬·¬√¨¤±§µ̈³µ²§∏¦¬¥̄¨q�·°¤¼ ¥̈ ∏¶̈§©²µ·«̈ ∏́¤±·¬·¤·¬√¨§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©·«̈

³∏̈µ¤µ¬±¬± ÷¬±. ¤±±¬±ª·¤¥̄ ·̈¶q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :÷¬±. ¤±±¬±ª·¤¥̄ ·̈¶~³∏µ̈µ¤µ¬±~ � °2�°�≤ ~§̈·̈µ°¬±¤·¬²±

  心安宁片是由葛根 !何首乌 !山楂 !珍珠粉等药经提取加

工而制成 o具有增强脑及冠状动脉血流量的功效 ∀主要用于

高血压头昏 o头痛 o颈项疼痛 o冠心病 o心绞痛等病的治疗 ∀

原质量标准较简单 o无定量指标控制本品质量 ∀本实验参照

中国药典 usss年版k一部l o以葛根素为指标 o采用反相高效

液相色谱法测定其含量 o操作简便 !准确 o可作为本品质量控

制的方法 ∀

1  仪器与试药

1 q1  仪器

• ¤·̈µ¶高效液相色谱系统k美国l }xts恒流泵 ozzux¬进
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样阀 ow{y� ∂ 检测器 ozwy数据处理仪 ~� ∞× ×�∞� �∞ p uws

电子分析天平k瑞士l ~≥�uuss超声仪k上海必能信超声有限

公司l ∀

1 q2  药品与试剂

心安宁片 k广西天等制药厂 o批号 }stttst !stttsu !

stttsvl ~葛根素对照品k中国药品生物制品检定所 oszxu2

|{syl ~空白样品k广西天等制药厂l ~甲醇k优级醇 o北京北化

精细化学品有限责任公司 usstswuzl ~水为超纯水 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件

色谱柱 }�²√¤2°¤® ≤t{柱kwΛ° otxs°° ≅ w qs°°l ~流动

相2甲醇2水kuxΒzxl ~流速 }s q{°�# °¬±p t ~检测波长 uxs±° ~

柱温 }vx ε ∀在此色谱条件下 o取葛根素对照品 !空白样品

液 !心安宁供试品溶液分别进样 tsΛ�o所得的色谱图见图 t ∀

图 1  �°�≤ 色谱图

Φιγ 1  �°�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶

� q葛根素对照品 ~�q空白样品 ~≤ q心安宁样品 ~⁄q葛根素色谱峰

� q¦«̈ °¬¦¤̄ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈ ²©³∏̈µ¤µ¬±~�q¥̄¤±®¶¤°³̄¨~≤ q¶¤°³̄¨~

⁄q³∏̈µ¤µ¬±

  由色谱图可见 o在本实验条件下 o心安宁片中葛根素色

谱峰与其它组分色谱峰能很好分离 o保留时间约为 x qy°¬±∀

2 q2  标准曲线的制备

精密称取葛根素对照品 { quy°ªo置于 ts°�量瓶中 o加

蒸馏水适量溶解并稀释至刻度 o摇匀 o即得浓度为s q{uy °ª#

°�p t的对照品溶液 ∀分别精密吸取上述对照品溶液 s qx ot q

s ot qx ou qs ou qx°�置于 x个 xs°�量瓶中 o加蒸馏水稀释至

刻度 o摇匀 o即得浓度分别为 { quy oty qxu ouw qz{ ovv qsw owt q

vsΛª#°�p t的标准曲线测定液 o按上述色谱条件各进样 tsΛ�

测定 o以浓度 ≤ 为横坐标k÷l o峰面积为纵坐标k ≠l o进行线

性回归 o得标准曲线方程为 }Ψ � tsxzyw .|u Ξ n t|x|x .sx(ρ

� s q||||l ∀表明葛根素在 { quy ∗ wt qvsΛª# °�p t浓度范围

内与峰面积呈良好的线性关系 ∀

2 q3  空白样品液 !供试品溶液的制备

分别取空白样品 !心安宁片各 us片 o去糖衣 o精密称重 o

计算平均片重 o研细 ∀分别精密称取约 tru片重的空白样品

片粉 !心安宁片粉 o各置于 xs°�量瓶中 o加入适量的蒸馏

水 o超声提取 us°¬±o放至室温后 o添加蒸馏水至刻度 o摇匀 o

用 s qwxΛ°微孔滤膜滤过 o取续滤液用于 �°�≤ 分析 ∀

2 q4  样品的测定

分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液各 tsΛ�o注入

液相色谱仪 o依法测定 o用外标一点法测定样品中葛根素的

含量 o每批测定 y份 o结果见表 t ∀

表 1  样品含量测定结果k ν � yl

Ταβ 1  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈k ν � yl

批  号
葛根素平均含量

°ª#ªp t

� ≥⁄

k h l

stttst v q{v t quu

stttsu v q|u t qxv

stttsv w qty u qsy

2 q5  精密度实验

精密吸取浓度为 uw qz{Λª#°�p t的对照品溶液 tsΛ�o重

复进样 y次 o依法测定色谱峰面积 o结果葛根素峰面积积分

值的 � ≥⁄� s qxx h ∀

2 q6  重现性实验

取同 批号样品k批号 }stttstly份 o分别按 / u qv0项/ 供

试品溶液制备0方法制备 o按 / u qw0项下平行测定 o测得葛根

素平均含量为 v q{v°ª#ªp t o� ≥⁄� t quu h k ν � yl ∀

2 q7  加样回收率

精密称取葛根素对照品 ts qvu°ªo置于 xs°�量瓶中 o加

水溶解并定容至刻度 o即得浓度为 usy qwΛª# °�p t的对照品

贮备液 ∀精密称取已知葛根素含量的心安宁片片粉 y份 o每

份约相当于 tru平均片重 o分别精确加入上述葛根素对照品

贮备液 w qs°�o按 / u qv0项 / 供试品溶液制备0方法制备 o依

/ u qw0项下测定 o计算回收率 o结果见表 u ∀

表 2  加样回收率实验结果k ν � yl

Ταβ 2  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©³∏̈µ¤µ¬±k ν � yl

样品

kΛªl

加入量

kΛªl

测得量

kΛªl

回收率

k h l

hξ
k h l

� ≥⁄

k h l

{vw qvv {ux qys {tx qu{ |{ qzx

{wx qwz {ux qys {uz q|t tss qu{

{xz qzs {ux qys {t| q|| || qvu

{vx qwv {ux qys {tv qzt |{ qxy tss qtx t qxx

{vw qyx {ux qys {wv q|v tsu quu

{v| qvx {ux qys {ws qut tst qzz

注 }该批号kstttsul心安宁片平均含量为 v q|u°ª#ªp t

�²·̈ } × «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ ¦²±·̈±·²© ÷¬±¤±±¬±ªkstttsul ¬¶v q|u°ª#ªp t

3  讨论

3 q1  溶剂的选择

本实验曾用蒸馏水 !体积分数为 vs h乙醇作溶剂分别对

心安宁片片粉进行超声提取 o发现用这两者作溶剂均可得到

峰形较好的色谱峰 ~但用蒸馏水作溶剂 o所提得的样品量更

多 o且与乙醇相比不易挥发 o价格便宜 ∀因此 o本实验确定用

蒸馏水作为超声提取的溶剂 ∀

3 q2  超声时间的选择

在供试品制备过程中 o将片粉加入适量蒸馏水后分别用

超声仪超声 us ows oys°¬±∀结果表明 }超声 us°¬±时 o所提得

的样品量最大 ~超声 ws°¬±和超声 ys°¬±的提取量基本相

同 o因此超声的时间选择为 us°¬±∀

3 q3  本实验采用反相高效液相色谱法测定心安宁片中葛根

素的含量 o被测组分的分离较好 o片中的其他成分不形成干

扰 o而且方法操作简便 o结果准确 o重现性好 o灵敏度高 o可作

为实际生产中质量控制的方法 ∀

收稿日期 }ussu2st2ty
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