
2 2 9  加样回收率试验  精密称取已测定含量的同一供试

品 批 份 分别精密加入延胡索乙素对照品一定

量 按上述方法提取 !测定 计算回收率 ∀结果见表 ∀

表 1  加样回收率试验结果

Ταβ 1  √

样品中延胡索

乙素含量 Λ

加入延胡索乙素

对照品的量 Λ

测得量

Λ

回收率 平均回

收率

≥⁄

2 2 10  样品测定  按上述方法 测定了 批复方延胡索胶

囊中延胡索乙素的含量 结果见表 ∀

表 2  样品含量测定结果 ν

Ταβ 2  ≤ ν

批号 含量 Λ # ≥⁄

3  讨论

3 1  本实验所述对复方延胡索胶囊中红花 !枸杞子及黄连

的薄层色谱鉴别方法专属性强 !重复性好 可作为该胶囊质

量标准中的定性控制指标 ∀其中 红花的薄层色谱鉴别方法

我们尚未见有文献报道 试验中 曾选择了 份不同来源的

红花药材 经广西药检所鉴定均为中国药典 年版一部

品种 进行研究 结果均显本实验所述的特征斑点 ∀

3 2  本实验所述的含量测定方法结果可靠 可作为该胶囊

质量标准中的定量控制指标 ∀熏碘前延胡索乙素荧光斑点

较弱 熏碘后荧光增强 可提高测定的灵敏度 另外 在对延

胡索乙素进行含量测定的研究过程中发现 用碘蒸气显色

时 显色时间的不同会使测定波长有所偏移 故严格掌握显

色时间是测定的一个关键操作步骤 另外 显色后放置

后再行测定是为了将薄层板上吸附的过量碘充分挥掉 否则

会对测定产生干扰 ∀
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杜仲叶及其提取物中绿原酸的反相高效液相色谱法测定

作者简介 谢敏 女 高级工程师 执业药师 主要从事新药研制和药物分析工作 ∀ × ∞ 2

谢敏 代雪平 司新花 许平辉 中原制药厂研究所 郑州市医药科技开发中心 河南  郑州 河南省药品检验所中药

室 西安市第二人民医院药剂科

摘要 目的  测定杜仲叶及其提取物中绿原酸的含量 ∀方法  反相高效液相色谱法 ∀色谱条件 ∞ ≤ 柱 以甲醇2

醋酸 Β 为流动相 流速 # 进样体积 Λ 检测波长 柱温 ε ∀结果  绿原酸对照品在

Λ ∗ Λ 范围内线性关系良好 ρ 平均回收率为 ∀结论  本方法快速 !准确 重现性好 ∀可用于杜仲

叶及其提取物的质量控制 ∀

关键词 反相高效液相色谱法 杜仲叶 杜仲叶提取物 绿原酸
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∆ετερµινατιον οφ χηλορογενιχ αχιδ φροµ Ευχοµ µια υλµοιδεσλεαϖεσ ανδ ιτσεξτραχτ βψ ΡΠ2ΗΠΛΧ

÷ ∞ ⁄ ÷∏2 ≥ ÷ 2 ∏ ÷ ° 2 ∏ ( . Ρεσεαρχη Ινστιτυτε οφ Ζηονγψυαν Πηαρµ αχευτιχαλ Φαχτορψ

∆εϖελοπινγ Χεντερ οφ Μεδιχαλ Σχιενχε ανδ Τεχηνολογψ φορ Ζηενγζηου , Ζηενγζηου , Χηινα ; . Τραδιτιοναλ Χηινεσε Μεδιχινε

Λαβορατορψ οφ Ηεναν Προϖινιχιαλ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ; . Τηε Σεχονδ Πεοπλε. σ Ηοσπιταλ φορ Ξι. αν Χιτψ)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × Ευχοµ µια υλµοιδεσ √ √ ¬

ΜΕΤΗΟ∆  °2 ° ≤ ∏ ≤ ∞ ≤ ∏ 2 Β
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# √ ∏ Λ √ ∏ ∏

ε Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ∏√ Λ ∗ Λ ρ √ √

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏ ∏ ∏

Ευχοµ µια υλµοιδεσ √ √ ¬

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : °2 ° ≤ Ευχοµ µια υλµοιδεσ √ ¬ ∞∏ ∏ √ √

  杜仲 Ευχοµ µια υλµοιδεσ √ 是中国传统的滋补药

材 以皮入药 但因生长缓慢 且皮剥树死 ∀近年来 研究证

实杜仲叶与皮具有同样的化学成分和药理作用≈ 具有同

等功效 可以以叶代皮 ∀以杜仲叶为基础原料开发的 / 杜仲

胶囊0和/杜仲平压片0已收载于卫生部药品标准≈ ∀绿原

酸是杜仲主要成分之一 具有补中益气 !镇痛强志 !安胎轻身

等功效 具有良好的降压作用 ∀绿原酸分析方法有薄层2分

光光度法≈ 纸层2紫外分光光度法≈ 等 本实验采用反相

高效液相色谱法测定杜仲叶及其提取物中绿原酸的含量 ∀

该方法简便易行 重现性好 准确度高 可以用于杜仲叶及其

提取物的质量控制 ∀

1  实验材料与方法

1 1  试剂与样品

超纯水 公司超纯水器自制 甲醇 色谱纯

醋酸 分析纯 绿原酸对照品 中国药品生物制品鉴定所 ∀

杜仲叶购于郑州市药材公司 提取物由本所制备 ∀

1 2  仪器

岛津 ≤2 √ 泵 ≥°⁄2 √ 紫外检测器 手动

进样器 大连 ∞ ≤ ≅ Λ 色谱柱

浙江大学 双通道色谱工作站 ∀

1 3  色谱条件

流动相 甲醇2 醋酸 Β 流速 #

进样体积 Λ 检测波长 柱温 ε ∀对照品及杜仲

叶提取物样品的色谱图见图 ∀

图 1  绿原酸对照品及样品色谱图

Φιγ 1  ° ≤ ∏

对照品色谱图 提取物样品色谱图 ≤ 杜仲叶样品色谱图 绿原酸

¬ √ ∞∏ ∏ √ √ ∞∏ ∏ √

1 4  样品的制备

1 4 1  对照品贮备溶液的制备  取绿原酸对照品约 0

精密称定 用 甲醇溶解 配制成含 # 溶液

用 ƒ Λ 滤膜过滤 即得 ∀

1 4 2  杜仲叶的供试液制备  精密称取杜仲叶约 5 精密

称定 置索氏提取器中 加乙醇回流 回收乙醇至干 ∀用

甲醇转溶于 量瓶中 定容至刻度即得 ∀

1 4 3  杜仲叶提取物的供试液制备  取供试品约 0 精

密称定 用 甲醇溶解 定容至 即得 ∀

2  结果

2 1  线性关系

将绿原酸配成 和

# 的标样 按/ 0色谱条件进样 Λ 峰面积

测量得

和 ∀绿原酸在 ∗

Λ 内进样量与峰面积呈良好的线性关系 线性方程为 ψ

. ξ . , ρ ξ 的进样量单位为 Λ

Ψ为峰面积 ∀

2 2  精密度测定

2 2 1  对照品测量的精密度  取绿原酸对照品按 / 0色

谱条件重复进样 次 进样量 Λ 以其峰面积积分值测量

精密度 结果为

≥⁄ ∀

2 2 2  样品测量的精密度  取杜仲叶供试样品按 / 0色

谱条件重复进样 次 以其峰面积积分值测量精密度 结果

为 和

≥⁄ ∀

取杜仲叶提取物供试样品按 / 0色谱条件重复进样

次 以其峰面积积分值测量精密度 结果为

和 ≥⁄ ∀

2 2 3  样品测量的稳定性  取杜仲叶供试样品按 / 0色

谱条件于放置 后 进样 测得峰面积积分别为

≥⁄ ∀

取杜仲叶提取物供试样品按 色谱条件于放置

后 进样 测得峰面积积分分别为 和

≥⁄ ∀

2 3  回收率测定

取已知绿原酸含量的杜仲叶提取物约 精密称定
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精密加入浓度为 的绿原酸对照品 甲醇

溶液 按/ 0色谱条件测定加样样品中总绿原酸含量

计算回收率 结果见表 ∀

2 3  空白试验

取处方中药材 不含芍药 依法制成阴性对照品 按前

法分别测定 结果未检出芍药苷吸收峰 故可确定处方中其

它药材成分对芍药苷的含量测定无干扰 见图 ∀

表 1  绿原酸加样回收率实验 ν

Ταβ 1  × √ ν

样品编号
添加标样

量

测定总量 回收率 平均回收率 ≥⁄

2 4  样品测定

用上述方法测定了 批杜仲叶及其对应的提取物中绿

原酸含量 杜仲叶 为 为

为 均值为 杜仲叶提取物 为

为 为 均值 ∀

3  讨论

3 1  样品放置 2 后 进样 测得的 ≥⁄为 表

明在测定时间范围内测定结果稳定可靠 ∀

3 2  本实验用高效液相色谱法测定了杜仲叶及其提取物中

绿原酸的含量 提取物中绿原酸的含量约为叶子的 倍 ∀建

立的方法适合于杜仲叶及其提取物中绿原酸的测定 该方法

简便 !准确 !可靠 为杜仲叶及制剂的质量控制提供一定的依

据 ∀
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高效液相色谱2蒸发光散射检测器法测定虫草精口服液中黄芪甲苷的含量

孙立华 吴爱英 张春辉 青岛市药品检验所 山东  青岛

摘要 目的  研究以 ° ≤2∞ ≥⁄法测定虫草精口服液中黄芪甲苷的含量 ∀方法  色谱柱 ≥ 2° ⁄≥柱 ≅

流动相 乙腈2水 Β 流速 # 进样量 Λ ∞ ≥⁄参数 漂移管温度为 ε 氮气流速 #

∀结果  黄芪甲苷在 ∗ Λ 之间线性关系良好 相关系数 ρ 回收率为 ≥⁄ ∀结论  

本法灵敏 !简便 准确 可用于本制剂的测定和质量控制 ∀

关键词 高效液相色谱2蒸发光散射检测器法 黄芪甲苷 虫草精口服液
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∆ετερµινατιον οφ αστραγαλοσιδε ιν Χηονγχαοϕινγ σολυτιον βψ ΗΠΛΧ2ΕΛΣ∆

≥ 2 ∏ • 2 ≤ ∏ 2 ∏( Θινγδαο Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ , Θινγδαο , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤2∞ ≥⁄ ≤ ∏

ΜΕΤΗΟ∆  • 2 ⁄≥ ∏ ≅ 2 Β ∏

∏ ∏ ε Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √ ∗ Λ ρ ×

√ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ √

∏ ≤ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ° ≤2∞ ≥⁄ ≤ ∏

  虫草精口服液是由黄芪 !虫草 !人参 !当归等十余味中药 组成的复方制剂 具有健肾益肺 !滋养肾阴之功用 用于肺肾
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