
  稳定性试验 根据表 的实验数据显示 选取回收率最

好 !批号为 的利尿配方输液残液进行稳定性

试验 放置于 ε 的冰箱内于 分别取样 其他

具体操作参照预试验 ∀将溶液分别平行 组 插入 ∞⁄≥)

细菌内毒素检测仪内进行检测 结果见表 ∀

表 3  利尿配方稳定性试验

Ταβ 3  ≥ ∏

样品取样时间 内毒素的回收率 内毒素实际值

∞

3  讨论

3 1  计算公式 回收率 °°≤实测值 2 °≤实测值 强

化内毒素浓度 ≅ 动态比浊法干扰试验 是以样品的添

加内毒素平均回收率来判断 若回收率在 ∗ 范围

内 表明样品溶液对鲎试剂反应无干扰影响 ∀

3 2  经计算利尿配方的内毒素限值 ∞ 而实验

测出的内毒素实际值则远远小于限值 且具有较好的稳定性 ∀

3 3  虽然利尿配方的临床作用在学科界已引起一定的争议

但在各院肾内科仍是治疗尿毒症的常规用药 样品易于收集

且具有一定的代表性 ∀本方法为将来直接在临床科室抽取输

液残液进行内毒素定量测定工作的开展奠定了实验基础 ∀

3 4  结论 直接在临床科室抽取输液残液用定量法 动态

比浊法 进行细菌内毒素定量检查是可行的 对于临床输液

的热原反应可以起到一定程度上的监控作用 ∀
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高效液相色谱法测定生血合剂中黄芩苷的含量

宋振民 侯晓青 王连香 山东省聊城市人民医院 山东  聊城

摘要 目的  建立测定生血合剂中黄芩苷的 ° ≤测定方法 ∀方法  黄芩苷测定以 ⁄≥ ≤ ≅ Λ

为固定相 甲醇 2水 2磷酸 Β Β ∂ ∂ ∂ 为流动相 ∂检测波长为 ∀结果  黄芩苷在 ∗ Λ 范围内与峰

面积呈直线关系 ∀回归方程为 ≠ ÷ ρ 平均回收率为 ≥⁄ ∀结论  本法测

定生血合剂中黄芩苷的含量简便 !准确 !快捷 可用于生血合剂的质量控制 ∀

关键词 高效液相色谱法 黄芩苷 生血合剂
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× √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏ × ∏ √ ∏ ≥ ¬∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ : ° ≤ ≥ ¬∏

  生血合剂系由黄芩 !当归 !地黄 !党参 !茯苓等 味中药

经提取精致而成的复方中药制剂 可以补肾阳 !补脾虚 对于

气血两虚及再生障碍性贫血有较好的疗效 我院已生产和应

用多年 ∀为提高产品质量 我们采用高效液相色谱法
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° ≤
≈ 测定生血合剂中黄芩苷的含量 报道如下 ∀

1  仪器和试药

1 1  仪器  ∞≤ 紫外光谱分析仪 贝克曼仪器香港

有限公司 ° ≤色谱仪 美国 ×≥°公司 色谱柱

⁄≥ ≤ 固定相 ≅ Λ 美国 ×≥°公司 ∀

1 2  试剂与药品  黄芩苷对照品 中国药品生物制品检定

所 批号 2 甲醇 !磷酸 色谱纯 其他试剂均

为分析纯 生血合剂 山东省聊城市人民医院 所有中药材

均由山东省聊城市人民医院药检室鉴定 ∀

2  方法和结果

2 1  色谱条件及系统适应性

⁄≥ ≤ 反相柱 ≅ ⁄ 粒径 Λ

流动相为甲醇 2水 2磷酸 Β Β 流速为 检

测波长为 灵敏度 ƒ≥ 柱温 ε 柱压

° 理论塔板数以黄芩苷峰计应不低于 ∀

对照溶液的制备 精密称取 ε 真空干燥至恒重的黄芩

苷对照品 置 量瓶中 加 甲醇溶解稀释至刻

度 摇匀 作为储备液 ∀精密吸取储备液 至 量瓶

中 用 甲醇稀释至刻度 摇匀 即得 黄芩苷

对照品溶液 ∀

供试品溶液的制备 精密量取生血合剂 置

量瓶中 加甲醇并稀释至刻度 超声处理 静置

离心 ∀精密量取上清液 置

量瓶中 加 甲醇至刻度 摇匀 即得供试品溶液 ∀

阴性供试液的制备 按本品制剂工艺制备不含黄芩的制

剂 同供试品溶液制备方法制备 作为阴性供试液备用 ∀

在前述色谱条件下 分别取供试品溶液 !对照品溶液 !及

阴性供试液 Λ 进样 对照品峰与阴性供试液峰没有重叠 ∀

2 2  线性关系的考察

分别精密量取上述对照品溶液

置 量瓶中 加甲醇稀释至刻度 摇匀 分别进样

Λ 记录峰面积 ∀以峰面积值 Ψ)对对照品溶液浓度 (Ξ)

作回归计算 ,求得直线回归方程 Ψ . Ξ . , ρ

线性范围 ∗ Λ ∀

2 3  精密度试验

取同一浓度的对照品溶液重复进样 次 测定黄芩苷峰

面积并计算其相对标准偏差 测定结果 ≥⁄ ν ∀

2 4  稳定性试验

取同一供试品溶液 在 和 分别进样 Λ 测

定峰面积 ∀ ≥⁄ ∀

2 5  重复性试验

对同一批样品重复取样 次 经处理后按前色谱条件测

定黄芩苷的含量 结果 ≥⁄ ∀

2 6  加样回收率试验

精密称取对照品适量 加入到已知含量的样品 以下按

供试品溶液项下操作 即得加样溶液 吸取 Λ 按色谱条件

进样测定 峰面积 结果见表 ∀

表 1  加样回收率试验

Ταβ 1  ∞¬ √

已知量 加入量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

ν

2 7  样品含量测定

精密吸取对照品溶液和供试品溶液各 Λ 分别注入高

效液相色谱仪 测定峰面积计算即得 ∀每批样品各测定

次 结果见表 ∀

3  讨论

黄芩是一味配伍率很高的中药 黄芩苷系黄芩的有效成

分 ∀测定制剂中的黄芩苷最常用的方法是高效液相色谱法 ∀

本法测定生血合剂中黄芩苷含量的方法简便 !准确 !快速 可

用于该品的质量控制 ∀

表 2  样品含量测定结果

Ταβ 2  ⁄

批号 含量 平均含量 ≥⁄

  黄芩苷的最大吸收波长为 且在此波长下制剂中

其他成分对黄芩苷的出峰基本无干扰 因此可以选择

为黄芩苷的检测波长 ∀

流动相是在参考有关文献 ≈ 及实验研究的基础上拟定

的 当增大甲醇比例时 可缩短出峰时间 但黄芩苷与其他杂

质不能达到基线分离 而当再减小甲醇比例时 黄芩苷可与

其他杂质分离得更好 但会使出峰时间延长 导致峰形扩散

并出现脱尾现象 ∀
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