
精密加入浓度为 s qysv{°ªq°�
p t的绿原酸对照品 xs h甲醇

溶液 t°�o按/ t qv0色谱条件测定加样样品中总绿原酸含量 o

计算回收率 o结果见表 t ∀

2 q3  空白试验

取处方中药材k不含芍药l o依法制成阴性对照品 o按前

法分别测定 o结果未检出芍药苷吸收峰 o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 o见图 w ∀

表 1  绿原酸加样回收率实验k ν � xl

Ταβ 1  × «̈ ¤§§̈ §µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·²©¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§k ν � xl

样品编号
添加标样

量k°ªl

测定总量

k h l

回收率

k h l

平均回收率

k h l

� ≥⁄

k h l

t s qysv{ t qv{sw || qz

u s qysv{ t qwswv || qy

v s qysv{ t qww{w tss qz || q{y t qtv

w s qysv{ t qwuws tst qt

x s qysv{ t qwusy |{ qu

2 q4  样品测定

用上述方法测定了 v批杜仲叶及其对应的提取物中绿

原酸含量 o杜仲叶 }sutssu 为 s q|t h osutst{ 为 t qs{ h o

suttst为 t qtt h o均值为 t qsv h ~杜仲叶提取物 }sutssu为

x qyw h osutst{为 x qst h osuttst为 x qz{ h o均值 x qw{ h ∀

3  讨论

3 q1  样品放置 2 ow o{«后 o进样 o测得的 � ≥⁄为 s quy h o表

明在测定时间范围内测定结果稳定可靠 ∀

3 q2  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 o提取物中绿原酸的含量约为叶子的 x倍 ∀建

立的方法适合于杜仲叶及其提取物中绿原酸的测定 o该方法

简便 !准确 !可靠 o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 o吴爱英 o张春辉k青岛市药品检验所 o山东  青岛 uyysztl

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 kuxs°° ≅ w qy

°°l ~流动相 }乙腈2水kvyΒywl ~流速 }s q{°�# °¬±p t ~进样量 }usΛ� ~∞�≥⁄参数 }漂移管温度为 tss ε o氮气流速 }u qz °�#

°¬±p t ∀结果  黄芪甲苷在 t qy ∗ { qsΛª之间线性关系良好 o相关系数 ρ� s q||{{ ~回收率为 |{ q{| h o � ≥⁄� t qv h ∀结论  

本法灵敏 !简便 o准确 o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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·̈°³̈µ¤·∏µ̈ ²©§µ¬©··∏¥̈ º¤¶tss ε qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¬̄±̈ ¤µ¬·¼ º¤¶²¥·¤¬±̈ §²√ µ̈·«̈ µ¤±ª̈ ²© t qy ∗ { qsΛªk ρ � s q||{{ l q ×«̈
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虚损 o精血不足 o慢性支气管炎 o慢性肺心病 o哮喘 o慢性肾

炎 o抗衰老 o抗疲劳 ∀黄芪为我国常用中药之一 o我国药典中

收载的含黄芪的中成药有 us种 ∀黄芪甲苷常作为指标性成

分用于黄芪的质量监控 o目前关于黄芪甲苷的含量测定多采

用比色法 !薄层扫描法 !�°�≤2� ∂ 法 !�°�≤2示差折光检测

器法≈v  o但由于黄芪甲苷仅在 uss±°左右有微弱吸收 o因而

干扰大 o灵敏度低 ∀ ∞�≥⁄为通用型质量检测器 o对无紫外吸

收的皂苷类化合物灵敏度高 o结果可靠 o可作为黄芪药材及

其制剂品质评价的依据 ∀本实验应用高效液相色谱2蒸发光

散射检测器法 o对其中黄芪皂苷 ·k即黄芪甲苷l的含量进行

了测定 ∀

1  仪器与试药

�≤2ts�高效液相色谱仪k日本岛津l ~蒸发光检测器

k美国 �¯̄·̈¦« ∞�≥⁄usssl ~≤��≥≥2 ∂ ° 色谱数据工作站 k日

本岛津公司l ∀黄芪甲苷对照品k中国药品生物制品检定

所l ~虫草精口服液k青海三普药业股份有限公司l ∀乙腈为

色谱纯 o纯净水 o其余试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件

色谱柱 }≥«¬°2³¤¦® �⁄≥柱kuxs °° ≅ w qy°°l ~流动相 }

乙腈2水kvyΒywl ~流速 }s q{°�# °¬±p t ~进样量 }usΛ�~∞�≥⁄

参数 }漂移管温度为 tss ε o氮气流速 }u qz °�#°¬±p t ∀

2 q2  对照品溶液的制备

精密称取黄芪甲苷对照品 o加甲醇制成 t qs°ª# °�p t的

对照品溶液k储备液l o精密吸取该对照品溶液 t qs 和u qs

°�o以甲醇定容到 x°�量瓶中 o作为对照品溶液 ∀

2 q3  供试品溶液及阴性供试溶液的的制备

精密量取本品 ux°�o用水饱和的正丁醇振摇提取 x次

kvs ovs oux ous ots°�l o合并正丁醇提取液 o用氨试液洗涤 v

次kvs ous ous°�l o弃去氨液 o正丁醇液蒸干 o残渣加水 v ∗

x°�使溶解 o放冷 o通过 ⁄tst 型大孔吸附树脂柱k内径t qx

¦° o长 tu¦°l o以水 xs°�洗脱 o弃去水液 o再用 ws h 乙醇

vs°�洗脱 o弃去 ws h 乙醇洗脱液 o继用 zs h 乙醇 ys°�洗

脱 o收集洗脱液 o蒸干 o残渣用甲醇溶解并转移至 u°�量瓶

内 o加甲醇至刻度 o摇匀 o作为供试品溶液 ∀取阴性对照样品

k无黄芪l o同法制成阴性供试品溶液 ∀

2 q4  空白试验

分别取对照品溶液 o供试品溶液 o阴性供试品溶液各

usΛ�注入色谱仪中 o记录色谱 o阴性供试溶液在黄芪甲苷峰

位置无假阳性峰 o色谱图见图 t ∀

2 q5  标准曲线的制备与线性关系的考察

精密称取黄芪甲苷对照品 o加甲醇制成 s q{s|u°ª#

°�p t的对照品溶液 o精密吸取对照品溶液 s qx ot qs ot qx ou q

s ou qx°�o以甲醇定容到 x°�量瓶中 o进样 usΛ�o以对照品

峰面积的自然对数值为纵坐标 o以进样量kΛªl的自然对数值

为横坐标 o得回归方程为 } Ψ � t . u|sy Ξ n tt . |u| , ρ �

s q||{{ ~线性范围为 }t qy ∗ { qsΛª∀

图 1  黄芪甲苷 �°�≤2∞�≥⁄图谱

Φιγ 1  �°�≤2∞�≥⁄ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶ ²© ¤·µ¤ª¤̄²¶¬§̈ · ¤±§

¶¤°³̄ ¶̈

�2对照品 ~�2样品 ~≤2阴性品

�2¶·¤±§¤µ§~�2¶¤°³̄¨~≤2¥̄¤±®¶¤°³̄¨

2 q6  精密度和稳定性考察

精密吸取供试品溶液 o连续进样 x次 o每次 usΛ�o黄芪

甲苷峰面积积分值的 � ≥⁄为 t qs h ∀同一供试品溶液日内

每隔 u«o日间每隔 uw ow{ ozu«测定一次黄芪甲苷的峰面积积

分值 o日内 � ≥⁄� s q| h k ν � yl o日间 � ≥⁄� v q| h k ν � wl o

zu«内基本稳定 o以 ts«内测定最佳 ∀

2 q7  重现性试验

取同一批供试品k批号 }stsztyl o依法操作 o重复 x 次 o

其黄芪甲苷含量见表 u o平均含量为 s quu°ªr支 o� ≥⁄ �

t qw h ∀

2 q8  回收率试验

精密量取已知含量的样品 tx°�o加入一定量的黄芪甲

苷对照品 o依法操作 o计算回收率 o结果见表 t ∀

表 1  加样回收率测定结果

Ταβ 1  × «̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²©¤¶·µ¤ª¤̄²¶¬§̈ ·

编号
取样量

k°�l

样品中

含量

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

平均回

收率

k h l

� ≥⁄

k h l

t tx s qvv s q{v t qtux |x qz{

u tx s qvv s q|v t quxv || quw

v tx s qvv s q|t t quuu |{ qsu |{ qwvy t q{

w tx s qvv s q{| t qusy |{ qwu

x tx s qvv s q|y t qu|z tss qzu
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2 q9  样品测定

待测 ts批样品按供试品制备项下操作 !测定 o采用外标

二点法计算 o结果见表 u ∀k ν � xl

表 2  虫草精口服液中黄芪甲苷测定结果

Ταβ 2  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ¤¶·µ¤ª¤̄²¶¬§̈ · ¬± ≤«²±ª¦¤²­¬±ª

¶²̄∏·¬²±

批号 黄芪甲苷平均含量k°ªr支l � ≥⁄k h l

stszty s quu t qw

stszt{ s qt| s q|

stszus s qvy t qu

sstuux s qus t qt

sstuuy s qty t qx

sstuvy s qus u qs

sstuvt s qtv t q{

||swts s qt{ t qv

||sytx s qux t qy

||syty s qus t q|

3  讨论

3 q1  ∞�≥⁄是一种通用型质量检测器 o尤其适用于没有紫外

吸收的皂苷类化合物 ∀本实验采用 �°�≤2∞�≥⁄法对虫草

精口服液中的黄芪甲苷含量进行了测定 o结果证明 o在上述

色谱条件下分离良好 o结果可靠 o重现性好 o适用于黄芪及其

制剂的质量评价标准 ∀根据所测结果 o暂定本品含黄芪甲苷

每支不少于 s qts°ª∀

3 q2  比较了本方法与薄层扫描法对虫草精口服液中的黄芪

甲苷含量测定 o结果基本一致 ∀k见另文报道l

3 q3  本实验提取方法基本采用了中国药典 2000 年版一

部≈u 的方法 o考察发现正丁醇提取次数 !zs h乙醇洗脱体积

对结果有影响 o选择正丁醇提取 x 次 !zs h 乙醇洗脱液

ys°�o测定结果和回收率均满意 ∀
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奥沙利铂注射制剂细菌内毒素检查法研究

张德波t o蒲旭峰t o杨奎u
kkt q成都市药品检验所 o四川  成都 ytssut ~u q成都中医药大学l

摘要 }目的  建立奥沙利铂注射制剂细菌内毒素检查法质量标准 ∀方法  按中国药典 usss年版二部 o确定合理的奥沙利铂注

射液和注射用奥沙利铂细菌内毒素限值 o并研究两种注射制剂对细菌内毒素与鲎试剂反应的干扰情况 o以确定其最大不干扰

试验浓度 ∀结果  根据临床实际应用情况 o将注射用奥沙利铂和奥沙利铂注射液的内毒素限值定为 t ∞�#°�p t较为合适 o研

究证明本品最大不干扰浓度为 s qx°ª#°�p t o最佳实验浓度为不大于 s qux°ª# °�p t ∀结论  注射用奥沙利铂和奥沙利铂注

射液均可以采用细菌内毒素检查法替代热原检查法 ∀

关键词 }奥沙利铂注射液 ~注射用奥沙利铂 ~细菌内毒素检查 ~干扰试验
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  奥沙利铂属于新的铂类衍生物 o能通过产生烷化结合作

用于 ⁄�� o形成链内和链间交联 o从而抑制 ⁄�� 的合成及

复制 o主要适用于经过氟尿嘧啶治疗失败后的结 !直肠癌转

移的患者 o可单独或联合氟尿嘧啶使用 ∀注射用奥沙利铂目
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