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高效液相色谱法测定固精参茸丸中芍药苷的含量
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摘要 目的  建立固精参茸丸中芍药苷的含量测定方法 ∀方法  用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 甲醇 2水 Β 为流动

相 流速 检测波长 参比波长 柱温 ε 理论板数 以芍药苷计算 不得低于 分离度 不低

于 芍药苷保留时间 ∀结果  本法的平均回收率为 ≥⁄为 ν 本品含芍药苷 丸

≥⁄为 ν ∀结论  采用本法测定芍药苷的含量准确 !重现性好 可用于本品的质量控制 ∀
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取同一批号样品 依样品制备方法制备并测定 连续进

样 次 每次 Λ 每份测定 次 取平均值 比较峰面积

结果 ≥⁄为 ∀结果表明 本方法具有良好的精密度 ∀

2 5  方法重复性试验

取 份同一批号样品 依样品制备方法制备并测定 进

样测定 每次 Λ 每份测定 次 取平均值 比较峰面积

结果 ≥⁄为 ∀结果表明 本法重复性良好 ∀

2 6  稳定性实验

取同一批号样品 精密称定 余同供试品制备方法

制备含量测定样品 依一定时间间隔进样测定 每次 Λ

每份测定 次 取平均值 比较峰面积 ∀结果表明 样品制备

后 内测定 结果均稳定 ≥⁄为 ∀

2 7  加样回收率试验

取同一批号样品 份 每份约 精密称定 ∀加入芍

药苷对照品溶液 ∀余同 / 0项下 制

备 测定 计算回收率 结果见表 ∀

表 1  芍药苷加样回收率试验结果

Ταβ 1  ∏ √

试验

次数

丸剂中量 加入量 实测值 回收率 平均值 ≥⁄

2 8  成品中芍药苷的含量测定

取本品 ε 干燥至恒重 粉碎 过 号筛 取上述干燥

粉末约 精密称定 置圆底烧瓶中 加入甲醇 摇

匀 置水浴中回流提取 取出 冷却至室温 过滤 用甲醇分

次洗涤容器 !滤纸和药渣 洗液与滤液合并 水浴挥干 残渣

加甲醇溶解并定容至 即得供试品溶液 进样测定 每

次 Λ 每份测定 次 取平均值 计算含量 结果见表 ∀

表 2  成品中芍药苷含量测定结果

Ταβ 2  ∏

批次
成品量 芍药苷含量

丸 ν

平均值

丸

  从表 中可以看出 批样品含量在 ∗

丸 且准确度较高 考虑生产实际 将芍药苷含量下浮

确定其含量限度以芍药苷计不得低于 丸 ∀

3  讨论

本实验对提取方法进行了优选 ∀选择提取时间及提取

次数 个因素 每个因素 个水平 进行正交实验 优选提取

方法 ∀正交实验设计见表 ∀

表 3  固精参茸丸提取方法优选正交实验表

Ταβ 3  × ¬ ∏ ≥

水平
因素

提取时间 提取次数

  本品 ε 干燥至恒重 粉碎 过 号筛 取上述干燥粉

末约 精密称定 置圆底烧瓶中 加入甲醇 摇匀

按下列正交试验表的条件提取 提取液过滤后 水浴蒸干 甲

醇定容至 作为供试品液 备用 每个试验平行操作

份 ∀测定吸收值 依标准曲线计算含量 结果见表 ∀

表 4  固精参茸丸提取方法优选正交实验及结果

Ταβ 4  ≥ √ ¬ ∏ ≥

因素 水平

试验号数

芍药苷含量

  正交实验结果分析表明 固精参茸丸的最佳提取条件为

由于采用提取次数的两个水平所测得的含量结果差异

较小 因此 确定固精参茸丸的提取条件为 即甲醇回

流提取 再加上分次洗涤药渣 !容器 !滤纸 可提尽芍药苷 ∀

通过以上正交实验优化提取条件及系统的方法学考察

采用本法测定固精参茸丸中芍药苷的含量准确 !重现性好 ∀

参考文献

≈1 中国药典 年版一部 ≈≥

≈2 郑虎占 董泽宏 佘靖 中药现代研究与应用 ≈ 第二卷 北

京 学苑出版社

≈3 杨国红 参茸三肾酒质量标准的研究 ≈ 中草药

≈4 魏文树 中国药理学通报

≈5 肖喜尚 安徽医科大学学报

≈6 李俊 中国药理学与毒理学杂志

收稿日期 2 2

##中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期                ≤ ° ∏ ∂




