
2q5  回收率试验

分别称取样品 tq|vtzª!tq|xu|ª!tq|uyzª各加 sqtsz|°ªr

°�溶液 t°�o按照方法 uqv对样品进行处理 ∀精密测定三次

的结果为 }平均回收率 |uqzh o� ≥⁄ �tqzh ∀结果见表 t∀

表 1  加样回收率结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

标准品加

入量 k°ªl

样品中阿魏

酸含量 k°ªl

实测值

k°ªl

回收率

kh l

平均回收率

kh l

� ≥⁄

kh l

sqtsz| sqwvt{ sqxvtv |uqu

sqtsz| sqwz{v sqxz{t |uqx |uqz tqz

sqtsz| sqwyst sqxyts |vqx

2q6  精密度试验

取 /线性关系 0项下浓度为 sqtsz|°ª# °�
pt的溶液 o连

续进样 x次 o峰面积 � ≥⁄ � tqth ∀

2q7  重复性实验

取同一种样品进行 x次平行实验 o分别进行测定 o测得

的含量为 squzxs°ª# ª
pt
o� ≥⁄ � vqy{h ∀

2q8  稳定性实验

将阿魏酸对照品溶液在室温下放置 sovoyotuouw«时分

别测定 o结果峰面积变化不大 o其 � ≥⁄为 tqxh ∀

2q9  样品含量测定

精密称取不同批次的样品 o按照方法 / uqv0处理 o按

/ uqt0项下色谱条件精密进样 o并以外标法计算样品中阿魏

酸的含量 ∀结果见表 u∀

3  讨论

3q1  当归 !甘草 !川芎中都含有阿魏酸 o因这几味药产地 !采

收季节 !加工炮制过程等一些因素进一步影响到归辛冲剂阿

魏酸含量 o所以要控制好冲剂的质量 o原料药的质量控制也

表 2  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批号
样品中阿魏酸平均含量

k°ª# ªpt l

� ≥⁄

kh l

ussvsxsy squuzy

ussvsxsz squxwz xqzx

ussvsxs{ squvyz

是很重要 o且是必不可少的 ∀

3q2  本实验对比了四种提取方法 }用甲醇从制剂中直接提

取阿魏酸 o用醋酸乙酯从制剂中直接提取阿魏酸 o酸 !碱处理

后醋酸乙酯萃取法以及酸处理后乙醚萃取法 o结果相比之下

酸 !碱处理后醋酸乙酯萃取法的方法效果较满意 o杂质峰少 o

萃取率高 o实验表明寻找一个合适的提取方法可以达到事半

功倍的效果 ∀

3q3  稳定性实验表明 o阿魏酸的分解转化与其浓度有关 o高

浓度的对照品溶液在室温下很稳定 o基本不分解 o但浓度为

sqstvx°ª# °�
pt的阿魏酸标准品溶液测定的结果表明 o放

置时间较长阿魏酸分解转化就越多 o分解峰的面积不断增

加 o虽然不影响实验的结果 o但应引起重视 ∀
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动相为甲醇 2sqth磷酸溶液 k|sΒtslo流速为 tqs°�r°¬±o检测波长为 wws±°∀结果  本法线形关系良好 o平均回收率为

|yqvzh ∗ tstqu{h o� ≥⁄ sq{h ∗ tqs{h ∀结论  建立的定量方法可用于三黄片质量控制标准 ∀

关键词 }三黄片 ~芦荟大黄素 ~大黄酸 ~大黄素 ~大黄酚 ~大黄素甲醚 ~反相高效液相色谱法

中图分类号 }� |uzqu   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkussxlsx2swtt2sv

∆ετερµ ινατιον οφ αλοε2εµ οδιν ρηειν, εµ οδιν, χηρψσοπηανολ, ανδ πηψσχιον ιν Σανηυανγ ταβλετσ βψ ΗΠΛΧ

��� � ±̈2°¬±3 o⁄��� � ∏¬2©¤±ª(∆επαρτµ εντ οφ Χηεµ ιστρψ, Λιαοχηενγ Υνιϖερσιτψ, Λιαοχηενγ uxusx|, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×«̈ ¦²±·̈±·¶²©µ«̈ ¬±o °̈²§¬±o ≤«µ¼¶²³«¤±²̄o ³«¼¶¦¬²± ¤±§¤̄²̈ 2̈ °²§¬±¬¬± ≥¤±«∏¤±ª·¤¥̄ ·̈¶º µ̈̈ §̈ 2
·̈µ°¬± §̈¥¼ � °2� °�≤q ΜΕΤΗΟ∆ Σ ×«̈ x ¦²°³²± ±̈·¶º µ̈̈ ¶̈³¤µ¤·̈§ ²± ≠ • �2≤t{ ¦²̄∏±° kuss °° ≅ wqy °° ¬q§qo tsΛ°lo

#ttw#中国现代应用药学杂志 ussx年 ts月第 uu卷第 x期                ≤«¬± �� �°oussx �¦·²¥̈ µo∂ ²̄quu �²qx



° ·̈«¤±²̄ 2sqth ³«²¶³«²µ¬¦¤¦¬§k|sΒtsl º¤¶∏¶̈§ ¤¶°²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ¤±§·«̈ §̈ ·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶¤·wws±°q Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×«̈

° ·̈«²§«¤§¤ª²²§ ¬̄± ¤̈µq ×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¬̈¶º µ̈̈ ©µ²° |yq{h ·²tsvqvh o ·«̈ µ̈ ¤̄·¬√¨¶·¤±§¤µ§§̈ √¬¤·¬²±¶º µ̈̈ ©µ²° sq{h ·²

tqth q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§º¤¶¶¬°³̄ ö ∏́¬¦®¤±§¤¦¦∏µ¤¦¼q �·¬¶¶∏¬·¤¥̄¨©²µ·«̈ ¤¶¶¼ ²©·«̈ µ«̈ ¬±o °̈²§¬±o ¦«µ¼¶²³«¤±²̄o

³«¼¶¦¬²± ¤±§¤̄²̈ 2̈ °²§¬±¬¬± ≥¤±«∏¤±ª·¤¥̄ ·̈¶q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ≥¤±«∏¤±ª·¤¥̄ ·̈¶~ ¤̄²̈ 2̈ °²§¬±~ µ«̈ ¬±~ °̈²§¬±~ ¦«µ¼¶²³«¤±²̄~ ³«¼¶¦¬²±~ � °2� °�≤

  三黄片由大黄 !黄芩浸膏 !盐酸小檗碱组成 o是一种具有

清热泻火 !消炎利便功效的常见中成药 ∀大黄为方中主药 o

主要有效成分为芦荟大黄素 !大黄酸 !大黄素 !大黄酚 !大黄

素甲醚蒽醌衍生物 o以部分游离 !大部分与葡萄糖结合成苷

的形式存在 o约占大黄成分的 vh ∗ xh o这类化合物的主要

作用是抗病原微生物 !抗真菌及病毒 !抗肿瘤及抗寄生虫等 ∀

曾报道 � °�≤测定三黄片中的大黄酚 !大黄素 !黄芩苷 k李淑

盈 o郭增军 o王利 q� °�≤测定三黄片中大黄素 !大黄酚及黄芩

苷的含量 ≈� q中成药 ousstouvkyl}wwx2ww{qlo但对这五种

葸醌衍生物同时进行测定却未见报道 ∀本实验用高效液相

色谱对三黄片中的葸醌类衍生物进行了定量测定 o方法简便

可行 o准确可靠 o可用于该制剂的质量控制 ∀

1  仪器与试药

�±ª¬̄̈ ±·�°�≤仪 k美国安捷伦科技有限公司 l}�tvuu�

在线真空脱气机 o�tvtt�四元泵 o�tvtx�二极管阵列检测

器 kt|s ∗ |xs ±°lo� «̈ ²§¼±¨zzux定量进样阀以及 �±ª¬̄̈ ±·

�°�≤系统化学工作站 ∀色谱柱为 ≠ • � ≤t{
反相柱 kuss °°

≅ wqy °°otsΛ°o大连江申分离科学技术公司 l∀

芦荟大黄素 !大黄酸 !大黄素 !大黄酚 !大黄素甲醚对照

品 k中国药品生物制品检定所 lo三黄片 k邯郸制药有限公

司 l∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱为 ≠ • � ≤t{
反相柱 kuss°° ≅ wqy°°otsΛ°o大连

江申分离科学技术公司 lo流动相为甲醇 2sqth磷酸溶液 k|s

Βtslo流速为 tqs°�r°¬±o检测波长为 wws±°o柱温为室温 o

进样量为 usΛ�∀

2q2  对照品溶液及样品的制备

2q2q1  对照品溶液的制备  取芦荟大黄素 !大黄酸 !大黄

素 !大黄酚及大黄素甲醚对照品适量 o精密称定 o加甲醇制成

每 t°�分别含芦荟大黄素 !大黄酸 !大黄素 !大黄酚及大黄素

甲醚为 uzquouuq{ovvqxovtq|otuqvΛª的溶液 o即得对照品

储备液 o置冷暗处保存 ∀

2q2q2  供试品溶液的制备  取三黄片 ts片 o除去包衣 o研

细 o称取 sqxªo加 uqx°²̄ r�硫酸溶液 vs°�o置沸水浴中加热

回流 u«o稍冷后加入氯仿 vs°�o继续回流 «̄o收集氯仿溶液 o

酸液再用氯仿 vs°�回流 v次 o每次 t«o合并氯仿液 o蒸干 o

残渣加甲醇定容至 ux°�量瓶中 o摇匀即得供试样品液 ∀

2q3  色谱分离

在拟定的色谱条件下 o得到芦荟大黄素 !大黄酸 !大黄素 !

大黄酚及大黄素甲醚的标准色谱图 k图 t¤l以及三黄片样品

的色谱图 k图 t¥l∀由图 t可见 o样品中芦荟大黄素 !大黄酸 !

大黄素 !大黄酚 !大黄素甲醚与相邻组分达到基线分离 ∀

图 1  样品高效液相色谱图

Φιγ 1  ≤«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©¶¤°³̄ ¶̈

¤q标准色谱图  ¥q三黄片色谱图

tq芦荟大黄素  uq大黄酸  vq大黄素  wq大黄酚  xq大黄素甲醚

¤q¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©¶·¤±§¤µ§¶¤°³̄ ¶̈ ¥q¦«µ²°¤·²ªµ¤° ²©≥¤±«¤±ª·¤¥2

¯̈·¶

tq¤̄²̈ 2̈ °²§¬± uqµ«̈ ¬± vq °̈²§¬± wq¦«µ¼¶²³«¤±² xq³«¼¶¦¬²±

2q4  标准曲线

分别精密量取 / uquqt0对照品储备液适量 o加甲醇稀释

制成标准系列进样测定 ∀以进样量 ¬对色谱峰面积 ≠进行

线性回归 o回归方程 !线性范围 !相关系数见表 t∀

表 1  标准曲线

Ταβ 1  ≤¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√ ¶̈

对照品种类 线性范围 kΛªl 回归方程 回归系数 kρl

芦荟大黄素 sqtx ∗ uqtv ≠ � t wv{÷ n uxqzt ρ� sq||| z

大黄酸   sqtt ∗ tq|u ≠ � t ztz÷ n wsqsu ρ� sq||| y

大黄素   sqtu ∗ tqy{ ≠ � u v{{÷ n xsq{| ρ� sq||| z

大黄酚   squv ∗ uqzx ≠ � u vuv÷ n usuqzu ρ� sq||| y

大黄素甲醚 sqs| ∗ sq|{ ≠ � u vzx÷ n wzqyx ρ� sq||| y

2q5  方法的精密度

在上述色谱条件下 o对同一对照品溶液重复进样 x次 o

测得峰面积的 � ≥⁄为芦荟大黄素 sq|uh o大黄酸 tqs{h o大

黄素 tqswh o大黄酚 sq{h o大黄素甲醚 tqsyh kν � xl∀

2q6  方法重复性
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对同一批样品按供试品溶液的制备方法平行制备 y份 o

在上述色谱条件下 o分别进样 usΛ�o进样测定 o按外标法测

定其含量并计算 � ≥⁄o芦荟大黄素为 uqxsh o大黄酸为

uqvvh o大黄素为 uq{zh o大黄酚为 uq{th o大黄素甲醚

uqsyh ∀

2q7  方法回收率

精密称定已知含量的三黄片细粉 squxªo加入一定量的

芦荟大黄素 !大黄酸 !大黄素 !大黄酚及大黄素甲醚对照品 o

按供试品溶液的制备方法制备 o分别进样 usΛ�o同时取相应

浓度的对照品溶液 usΛ�进样测定 o按外标法测定其含量 o计

算加样回收率和 � ≥⁄o结果见表 u∀

表 2  加样回收试验结果 kν � |l

Ταβ 2  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � |l

样品种类 加入量 k°ªl 测出量 k°ªl 回收率 kh l � ≥⁄kh l

芦荟大黄素 sqy|{ { sqy{s w |yqvz tqww

大黄酸   sqx{z s sqxz| u |{qyz tquz

大黄素   sqw{t w sqw{z y tstqu{ uqst

大黄酚   sq{t| { sqz|| s |zqwy tqu{

大黄素甲醚 squsy { squss t |zqzy uquw

2q8  对照品溶液的稳定性

取对照品以甲醇配制成对照品储备液 o于 sosqxotouovo

w«分别进样 usΛ�o记录峰面积 o结果 y次峰面积的 � ≥⁄分

别为 }芦荟大黄素 tqysh o大黄酸 uqszh o大黄素 tq|yh o大

黄酚 uqzxh !大黄素甲醚 uquth ∀结果表明对照品溶液较

稳定 ∀

2q9  样品的测定

取供试品溶液 o在上述色谱条件下 o分别进样 usΛ�o同

时取相应浓度的对照品溶液 usΛ�进样测定 o按外标法分别

测定 w批三黄片的含量 o结果见表 v∀

表 3  样品的测定 k°ªrªl

Ταβ 3  ×«̈ ¤±¤̄¼·¬¦¤̄ µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈k°ªrªl

编号 芦荟大黄素 大黄酸 大黄素 大黄酚 大黄素甲醚

t uqxsu w uqvx{ { tq{{w { vqyuu t sq{t { w

u uqztx w uqvsx y tq|vw v vqxxy w sq{uy z

v uqztz y uqvvy { uqsux u vqyt| u sq{ws {

w uqxzw s uqs|u w tq{uz y vqzx| y sq{su x

3  讨论

3q1  检测波长的选择

用甲醇分别配制芦荟大黄素 !大黄酸 !大黄素 !大黄酚及

大黄素甲醚对照品溶液 o进行紫外 2可见扫描 o由其紫外 2可见

扫描图谱可知蒽醌类在 wws±°都有较强吸收 o在 wws±°进行

色谱测定 o各组分能得到很好的分离 o杂质干扰少 o灵敏度较

高 ∀

3q2  流动相的选择

曾试用甲醇 2水 o甲醇 2sqxh 醋酸溶液 o甲醇 2sqth 磷酸

溶液做流动相 o并变换他们的比例 o结果发现用甲醇 2水做流

动相时 o尽管也能得到较好的分离 o但大黄素表现不稳定 o用

甲醇 2sqxh醋酸溶液做流动相时 o这 x种蒽醌均不能较好地

分离 o当以甲醇 2sqth磷酸溶液做流动相 o且其比例为 |sΒts

时 o葸醌类衍生物得到了很好的分离 ∀

3q3  提取方法的选择

对提取溶剂 k氯仿 !乙醚 l!提取方法 k超声 !加热汇流 !

机械震荡 l!提取温度及提取时间进行了考察 o同时考虑到结

合型蒽醌易水解成游离葸醌 o本实验采用 uqx°²̄ r�硫酸溶

液水解 o可避免少量醋酸 !盐酸被氯仿提出 ∀实验表明 o水解

u«即可将结合型蒽醌完全水解 o用氯仿在酸水中回流提取 w

次 o以保证提取完全 o并可除去水溶性杂质和碱性杂质 ∀

收稿日期 }ussv2ts2uw

阿莫西林胶囊中高分子杂质含量的凝胶色谱法测定
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摘要 }目的  应用凝胶色谱法测定阿莫西林胶囊中的高分子杂质 ∀方法  以高分子杂质为指标 o对阿莫西林胶囊中的高分子杂

质含量进行测定 o采用凝胶色谱法 o使用 ≥ ³̈«¤§̈ ¬�2tskws ∗ tusΛ°l柱 o流动相为磷酸盐缓冲液 k³� zqslo检测波长 }uxw±°∀结

果  测定了市售 tx个批号阿莫西林胶囊中高分子杂质的含量 ∀结论  方法简便 o结果稳定 o可用于阿莫西林胶囊的质量控制 ∀
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