
4 5  回收率实验

精密称取已知含量的同一批号样品 含量为

精密加对照溶液一定量 按上述方法测定含量 计算

回收率 结果见表 ∀

表 1  回收率测定结果 ν

Ταβ 1  × ∏ √ ν

编号
样品加入量 样品中士的

宁含量

对照品加入

量

测得值 回收率

  平均回收率 ΡΣ∆

平均回收率在 以上 证明回收率符合要求 ∀

4 6  样品测定

精密称取不同批号的供试品内容物 批 按上述方法测

定 结果含量分别为

∀

4 7  阴性溶液的干扰考察

将处方中各成分除不加马钱子外 制成制剂 按上述样

品的薄层扫描法进行测定 在士的宁相应的位置上 阴性对

照无干扰 ∀

5  讨论

本品中马钱子所含士的宁属于吲哚类生物碱 脂溶性较

强 易溶于稀酸 !氯仿及甲醇中 本法选用氨水碱化氯仿提取

生物碱的方法 经实验回收率为 以上 转移率为

因为样品成分复杂 用 ° ≤ 虽然可取得较为准确

的结果 但是杂质峰干扰多 操作较为复杂 对色谱柱的要求

也较高 ∀用薄层扫描法 分两次展开后 欲测定成分不受杂

质干扰 精密度 !线性关系 !稳定性 !重现性及回收率均能达

到要求 且试剂消耗少 操作简单 故此法方便可行 ∀
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∆ετερµινατιον οφ φερυλιχ αχιδ ιν ψανγψιν ζηενϕινγ ταβλετ βψ ΡΠ2ΗΠΛΧ

÷ 2 ∞ ≠ 2 ≤ ∏ 2 (Ινστιτυτε οφ Τραδιτιοναλ Χηινεσε Μεδιχινε , Χηενγδε Μεδιχαλ Χολλεγε ,
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ ≠ ° ≤

ΜΕΤΗΟ∆  ⁄ √ ≤ ∏ 2 ∏ Β ∏

× ∂2 ∂ ≥ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ∗ ρ

× √ √ ∏ ΡΣ∆ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏

∏ ∏ ∏ √

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ≠ ∏

  养阴镇静片由当归 !麦冬 !五味子 !首乌藤 !地黄 !茯苓 !

柏子仁 !党参 !珍珠母 !远志 !桔梗 !朱砂等 味中药组成 具

有镇静安神之功效 其中当归为君药 阿魏酸是当归中的主

要有效成分 为了有效地控制本品质量 采用 ° ≤ 测定了

该制剂中阿魏酸的含量 为养阴镇静片的质量控制提供了快

速 !准确的测定方法 ∀

1  仪器与试药

∞× × ∞ 2 型电子天平 ≥ ⁄ ≤2 ×

高效液相色谱输液泵 ≥°⁄2 紫外2可见检测器 ≤ ≥≥2

∂ ° 色谱工作站 ≤ ÷2 超声波清洗器 乙腈 色谱纯

ƒ ≤ ∀阿魏酸对照品由中国药品生物制品检定所

提供 批号为 2 含量为 含量测定用 养阴镇

静片样品由河北省围场县药厂生产 ∀

2  方法与结果
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2 1  色谱条件与系统适用性试验

色谱柱 ⁄ √ ≤ Λ ≅ 流动相

乙腈2 冰醋酸水溶液 Β 流速 经紫外

扫描 确定阿魏酸检测波长为 柱温 室温 进样量

Λ 理论塔板数以阿魏酸计算为应不低于 阿魏酸

与相临峰之间的分离度均大于 ∀

2 2  供试品溶液的制备

取养阴镇静片 片 剥去糖衣 精密称重 研磨成细粉 ∀

精密称取养阴镇静片细粉 加 碳酸钠水溶液 超

声提取 提取液用 乙醚洗涤 弃取乙醚溶液 水

溶液用盐酸调 ∗ 后 再用乙醚萃取 次 每次 合

并乙醚溶液 回收乙醚 残渣蒸干后 用甲醇定溶于 量

瓶中 Λ 微孔滤膜过滤 取续滤液作为样品溶液 ∀

2 3  线性关系的考察

对照品溶液的配制 精密称取干燥至恒重的阿魏酸对照

品 置于 量瓶中 用甲醇溶解并稀释至刻度 摇

匀 得对照品储备溶液 ∀精密移取该溶液

分别置于 量瓶中 用甲醇稀释至刻度 摇匀 得

系列对照品溶液 ∀取各浓度对照品溶液 Λ 进样 记录色

谱图 ∀以阿魏酸的峰面积 ≠ 为纵坐标 以对照品溶液的浓

度 ÷ 为横坐标 进行回归分析 求得回归方程如下

Ψ Ξ  ρ

由此说明阿魏酸含量在 ∗ Λ 内线性关

系良好 ∀

2 4  加样回收率试验

精密称取批号为 的养阴镇静片细粉检查样品

份 每份约 精密加入浓度为 Λ 的阿魏酸对

照品储备液 照/ 0项下方法操作 取续滤液 Λ 注

入液相色谱仪 记录色谱图 计算样品中阿魏酸的量 测得阿

魏酸的增加量与加入量之比为回收率 ∀计算回收率结果见

表

表 1  阿魏酸的回收率

Ταβ 1  √ ∏

样品中

阿魏酸量

Λ

阿魏酸

加入量

Λ

阿魏酸

测得量

Λ

回收率 平均回收率 ΡΣ∆

2 5  精密度试验

精密吸取阿魏酸对照品溶液 置于 量瓶

中 用甲醇稀释至刻度 分别进样 记录色谱峰 ∀计算 ΡΣ∆

为 说明仪器精密度良好 ∀

2 6  重现性试验

精密称取批号为 的养阴镇静片样品细粉 份

每份约含 照/ 0及/ 0项下方法进行分析 测得

样品中阿魏酸的峰面积 以浓度为 Λ 的阿魏酸对

照品溶液为外标 以外标对比法计算样品溶液中阿魏酸的含

量 ∀求得 ΡΣ∆为 因此该方法重现性良好 ∀

2 7  稳定性试验

将浓度为 的阿魏酸对照品溶液在

进样 测得阿魏酸的峰面积日内 ΡΣ∆ 为

∀将该溶液在冰箱内保存 分别为第 天进

样 测得阿魏酸峰面积日间 ΡΣ∆为 ∀表明阿魏酸的甲

醇溶液闭光冷藏 在 内稳定 ∀

2 8  空白试验

按处方比例制成缺当归药材的养阴镇静片 然后按 /

0项下操作 制备供试液 进行分析 记录色谱图 ∀结果表明

养阴镇静品片中其它成分对阿魏酸的测定无干扰 ∀

表 2  养阴镇静片中阿魏酸的含量

Ταβ 2  ƒ ∏ ≠

批号 百分含量 平均百分含量

2 9  样品测定

将制备好的 批样品溶液在上述色谱条件下进行测定

测得 批样品中阿魏酸的含量结果见表 ∀

3  讨论

° ≤测定阿魏酸的含量已有文献报道≈ 但养阴镇

静片是由 味中药组成的大复方 对单一成分的测定比较

困难 ∀本实验考察了各种比例的甲醇2水系统 结果阿魏酸

均不能与干扰组分分离 加入冰醋酸后 仍不能实现基线分

离 ∀以乙腈2水进行实验 发现当乙腈2水 Β 为流动相

时 被测组分分离效果好 但峰形仍不够理想 ∀考虑到阿魏

酸的分子结构特点 在乙腈2水 Β 的基础上加入少量冰

醋酸 结果分离效果好且峰形对称 所以选择乙腈2 冰

醋酸 Β 为流动相 实验测定方法的精密度及回收率均

好 ∀
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