
精密吸取同一批号供试品溶液 o在 x«内每隔 t«连续进

样 u次 o每次 usΛ�o记录色谱图并计算 o结果平均含量为

sqt|°ªr片 o� ≥⁄ � tqs|h kν � yl∀试验结果表明供试品溶

液至少在 x«内稳定 ∀

2q13  样品的测定

取各批号的样品按 / uqy0项下制备供试溶液 o分别精密

吸取对照品溶液与供试品溶液各 usΛ�o按上述色谱条件测

定 o以外标法计算样品中淫羊藿苷的含量 ∀测定结果见表 to

计算方法如下所示 }

含量 �
�µ≅ ≤¶≅ us ≅ ts ≅平均片重

• ≅ �¶≅ x
 k°ªr片 l

式中 }≤¶}对照品溶液的浓度  �µ}供试品溶液的峰面积  

�¶}对照品溶液的峰面积 ∀

表 1  样品含量测定结果

Ταβ 1  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

批号 峰面积 淫羊藿苷 k°ªr片 l � ≥⁄kh l

svsust ty|{wyqz{y

tzu|wsqz|z sqt|x

svsusu tzwxyuqz{t

tz{|wxqsvx squsz wqwh

svsusv tx|yzyqxsw

ty{xwvquww sqt|s

2q14  加样回收率试验

回收率测定方法采用加样回收法 ∀取已知含量的同一

批样品粉末 |份 o精密称定 o精密加入淫羊藿苷对照品 o依

/ uqw0项下制备成供试品溶液 o按上述色谱条件测定 o记录色

谱图并计算回收率 o见表 u∀

回收率 �
实测出淫羊藿苷的量 p样品含淫羊藿苷的量

加入淫羊藿苷的量

≅ tssh

表 2  回收率试验结果

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

批

次

样品量

k°ªl

加入量

k°ªl

测量值

k°ªl

回收率

kh l

平均回收率

kh l

� ≥⁄

kh l

t sqt|x sqtwuy sqvvvx |{q{h

u squst sqtwuy sqvwsx ||qth

v sqt{y sqtwuy sqvuz| ||q{h |{q|h tqth

w squtx sqtwuy sqvw|s |zqyh

x sqtz{ sqtwuy sqvt{z ||qwh

y squtz sqtwuy sqvxzt ||qvh

z sqty| sqtwuy sqvtt| tssqth

{ sqt|{ sqtwuy sqvu|z |yq{h

| squs{ sqtwuy sqvw|u ||qyh

  结果表明该供试品提取方法可行 ∀

4  结论

4q1  采用 � °2� °�≤法测定抗骨增生片中淫羊藿苷含量 o方

法简便 !准确 !灵敏 o重现性 o回收率均符合要求 o可作为该制

剂的质量控制方法 ∀

4q2  该制剂中另含柚皮苷 !生物碱等成分较多 o极益发生干

扰 o含糖最多 o因此在比较了多种提取方法后 o我们最后采用

甲醇提取 o结果表明 o在超声提取 t«后不仅可提取完全 o而

且减少了糖的干扰 ∀

4q3  流动相的选择 }考虑到淫羊藿的柱效和分离情况 o曾选

择甲醇 2水 kzsΒvsl!甲醇 2水 2冰乙酸 kysΒwsΒsqxl!乙腈 2水

kuzΒzvl为流动相 o结果乙腈 2水 kuzΒzvl为流动相分离效果

满意 ∀

收稿日期 }ussw2st2tw
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好的线性关系 o回收率为 |zqxxh o� ≥⁄为 tquxh ∀结论  所建方法可用于复方参仲口服液的质量控制 ∀
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×²¶·∏§¼·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©ƒ∏©¤±ª¶«̈ ±½«²±ª²µ¤̄ ¶²̄∏·¬²±q ΜΕΤΗΟ∆ Σ ×«̈ ¦²±·̈±·¶²©uovoxow. 2

·̈·µ¤«¼§µ²¬¼2¶·¬¥̈ ± 2̈u2Ο2Β2∆2ª̄¼¦²¶¬§̈ º µ̈̈ §̈ ·̈µ°¬± §̈º¬·« � °2� °�≤q Ρ ΕΣΥΛΤΣ  uovoxow. 2·̈·µ¤«¼§µ²¬¼2¶·¬¥̈ ± 2̈u2Ο2Β2∆2ª̄¼¦²2

¶¬§̈ ¦²±·̈±·¶º µ̈̈ ¬̄± ¤̈µ¬± ·«̈ µ¤±ª̈ ²©sqswxyΛª2squzvyΛªo ·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ µ¤·̈ º¤¶|zqxxh o � ≥⁄ º¤¶tquxh q ΧΟΝΧΛΥ2

ΣΙΟΝΣ ×«¬¶° ·̈«²§¬¶¤³³̄¬¦¤¥̄¨¬± ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©ƒ∏©¤±ª¶«̈ ±½«²±ª²µ¤̄ ¶²̄∏·¬²±q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ƒ∏©¤±ª¶«̈ ±½«²±ª²µ¤̄ ¶²̄∏·¬²±~ uovoxow. 2·̈·µ¤«¼§µ²¬¼2¶·¬¥̈ ± 2̈u2Ο2Β2∆2ª̄¼¦²¶¬§̈ ~ � °2� °�≤

  复方参仲口服液是根据中医验方及现代药效学理论而

研制的新制剂 o由何首乌 !枸杞子 !黄芪 !丹参 !淫羊藿 !杜仲 !

独脚柑等 |味药材组成 ∀临床上主要用于防治原发性骨质

疏松症 ∀本实验旨在探索复方参仲口服液的质量控制方法 o

以确保制剂的安全有效 ∀

1  仪器与材料

• ¤·̈µ¶2yss∞型高效液相色谱仪 o• ¤·̈µ¶2||y型 °⁄�二

极管阵列检测器 o• ¤·̈µ¶2� vu色谱工作站 k美国 l~uovoxow. 2

四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对照品 k中国药品生物制

品检定所 o批号 }s{ww p usstl~乙腈 k色谱纯 o中国医药集团

上海化学试剂公司 o批号 }ussutuuvl~醋酸乙酯 k分析纯 o中

国医药集团上海化学试剂公司 o批号 }ussutusyl~复方参仲

口服液 k自制 l∀

2  实验方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 }• ¤·̈µ¶�²√¤2°¤® ≤t{
柱 kvss°° ≅ vq|°°owΛ°lo

流动相 }乙腈 2水 kuxΒzxlo柱温 vsε o检测波长 }vus±°o流

速 }sqz°�# °¬±
pt ∀

2q2  对照品溶液的制备

精密称取 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷

对照品 |qtu°ªo置 tss°�量瓶中 o加甲醇溶解并稀释至刻

度 o摇匀 o即得浓度为 sqs|tu°ª# °�
pt的贮备液 ∀

2q3  可行性试验

按处方量制备缺何首乌药材的阴性对照样品 o依样品测

定项下方法操作 o测定 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2

葡萄糖苷 !样品及阴性对照样品的色谱图 ∀结果 o在上述色

谱条件下样品中 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖

苷与其他组分能达到基线分离 o理论塔板数按 uovoxow. 2四

羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷计达到 wyx|∀见图 t∀

图 1  复方参仲口服液高效液相色谱图

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©¶·¤±§¤µ§¶∏¥¶·¤±¦̈ k�lo¶¤°³̄¨

k�l ¤±§¥̄¤±® ¶¤°³̄ k̈≤l

¤}uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷色谱峰

¤}uovoxow. 2·̈·µ¤«¼§µ²¬¼2¶·¬¥̈ ± 2̈u2Ο2Β2∆2ª̄¼¦²¶¬§̈

2q4  标准曲线

精密吸取上述贮备液 sqxotqsotqxouqsouqxovqs°�至

ts°�量瓶中 o加甲醇定容至刻度 o摇匀 o按上述色谱条件 o依

次进样 tsΛ�o测定峰面积 o将所得峰面积与 uovoxow. 2四羟

基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的量求回归方程 o得回归方程

为 Ψ � z. |t ≅ ts
y Ξ p {. xv ≅ ts

v (ρ� sq|||tl∀结果表明 uovo

xow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷进样量在 sqswxy ∗

squzvyΛª内线性关系良好 ∀

2q5  精密度试验

按上述色谱条件 o精密吸取浓度为 sqs|tu°ª# °�
pt的

uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对照品溶液 o

重复进样 y次 o每次 tsΛ�o结果 � ≥⁄h为 tqsuh kν � yl∀

2q6  稳定性试验

依法制备供试品溶液 k批号 svstuulo从 s ∗ x«内每隔

t«进样 tsΛ�o测定峰面积积分值 o计算 � ≥⁄ � uqx|h kν �

yl∀表明样品溶液至少在 x«内稳定 ∀

2q7  重复性试验

同批供试品 k批号 svstuul连续取样 x份 o依样品测定项

下所述方法测定 o以外标一点法计算含量 ∀结果表明 o方法

重现性良好 o� ≥⁄ � uqyuh kν � xl∀

2q8  加样回收率试验

精密量取已知含量的供试品 k批号 svstuulus°�o共 x

份 o分别精密加入 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄

糖苷对照品溶液 k浓度为 sqs|tu°ª# °�
pt
ltqs°�o依法测

定含量 ∀计算 o平均加样回收率为 |zqxxh o� ≥⁄ � tquxh kν

� xl∀结果见表 t∀

表 1  加样回收率试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � xl

原有量

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

kh l
平均值

� ≥⁄

kh l

sqs|xs sqs|tu sqt{ts |zquu

sqs|xs sqs|tu sqt{sw |yq{|

sqs|xs sqs|tu sqt{w{ ||qux |zqxx tqux

sqs|xs sqs|tu sqt{vs |{qu{

sqs|xs sqs|tu sqtz|s |yqtv

2q9  样品测定

精密吸取供试品 us°�置分液漏斗中 o依次用醋酸乙酯

振摇提取 w次 o每次均为 us°�o合并醋酸乙酯提取液 o置

{sε 水浴蒸干 o残渣加甲醇溶解并定容至 ts°�o摇匀 o用微

孔滤膜 ksqwxΛ°l滤过 o弃去初滤液 o取续滤液用于含量测

定 ∀分别取 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对
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照品溶液及上述处理好的供试品溶液 o各进样 tsΛ�o以外标

一点法测定 o结果见表 u∀

表 2  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·²©¶¤°³̄¨§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±kν � vl

样品批号 含量 kΛª# °�pt l � ≥⁄kh l

suttsx vqy{ tqwu

svstuu wqzx tqxx

svs{tt vq|u tqsu

3  讨论

3q1  何首乌能滋补肝肾 !益精血 !强筋骨 o为本方中君药 ouo

voxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷为何首乌中主要

有效成分 o因此 o本实验参照有关文献 ≈t 
o采用醋酸乙酯作为

提取溶剂 o能很好地避免该口服液中其他成分的干扰 o样品

测定结果重现性好 o准确度高 ∀

3q2  本实验还对同一批样品进行了 woxoy次提取 o结果证

明萃取次数超过 w次后对含量测定结果无显著影响 o故选定

提取次数为 w次 ∀

3q3  采用反相高效液相色谱法测定复方参仲口服液中 uovo

xow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的含量 o被测组分

的分离较好 o方法操作简便 o灵敏度高 o结果准确 o可作为该

口服液实际生产中质量控制的标准 ∀
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o·«̈ ¦²̄∏°± º¤¶��� ��÷ ∞¦̄¬³¶̈ ÷⁄�2 ≤t{kuqt ≅ tss°°ovqxΛ°lq ∞¯̈¦·µ²¶³µ¤¼ ¬²±¬½¤·¬²± ¶²∏µ¦̈ º¤¶

¤³³̄¬̈§¤±§²³̈ µ¤·̈§¬± ³²¶¬·¬√¨¬²± °²§̈ q ≥¨̄ ¦̈·̈§ µ̈¤¦·¬²± °²±¬·²µ¬±ªk≥� � l °²§̈ º¬·«·«̈ ·µ¤±¶¬·¬²±¶²©° r½ vutψ uzx ¤±§° r½

u{x ψ t|v º¤¶∏¶̈§·² ∏́¤±·¬©¼ ²̄µ¤½̈ ³¤° ¤±§§¬¤½̈ ³¤° µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼q Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×«̈ ¬̄± ¤̈µ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨º¤¶²¥·¤¬± §̈ ¬± ·«̈

µ¤±ª̈ ²©sqzt ∗ ztqvv ±ª# °�
pt
o×«̈ ²̄º µ̈ ¬̄°¬·²© ∏́¤±·¬©¬¦¤·¬²± º¤¶sqzt ±ª# °�

pt
o·«µ̈¨ ¯̈ √¨̄ ¦²±¦̈±·µ¤·¬²± µ̈ ¤̄·¬√¨ µ̈¦²√ µ̈¬̈¶

º µ̈̈ ts{q{h ∗ ttuqvh o·«̈ ¬±·µ¤2§¤¼ ¤±§¬±·̈µ2§¤¼ ³µ̈¦¬¶¬²± k� ≥⁄l º µ̈̈ ¥̈ ²̄º wqth q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄ ö

µ¤³¬§o¤¦¦∏µ¤·̈ ¤±§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§·²¶·∏§¼ ¥¬²̈ ∏́¬√¤̄ ±̈¦̈ ²© ²̄µ¤½̈ ³¤°q
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