
表 1  样品回收率试验结果

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©·«̈ ° ·̈«²§

样品中没食

子酸的量 �k°ªl

加入没食子

酸的量 �k°ªl

实测没食子

酸的量 ≤ k°ªl

回收率

k≤ 2�l r�kh l

sq|xu tqss tq|w |{q{

tqst{ tqss tq|| |zqu

sq|ys tqss tq|z tstqs

sq|su tqss tq{z |yq{

sq{z{ tqss tq{x |zqu

sq{{s tqss tq{z ||qs

  取石榴皮粉末 k过三号筛 l约 sqxªo精密称定 o置于圆底

烧瓶中 o加水 xs°�o加热回流 v«o放冷 o滤过 o滤液置 tss°�

量瓶中 o加冰醋酸 t°�o加水至刻度 o摇匀 o用微孔滤膜 ksqwx

Λ°l滤过 o取续滤液 ∀按拟定的色谱条件 o精密吸取对照品

溶液及样品溶液各 usΛ�o注入高效液相色谱仪 o记录色谱

图 o按峰面积值外标法计算含量 ∀测定样品 v批 o每批 v份 o

结果见表 u∀

表 2  石榴皮中没食子酸的含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  ≤²±·̈±·²©ª¤̄ ¬̄¦¤¦¬§¬± ° ª̈µ¤±¤·̈¶³̈ µ¬¦¤µ³kν � vl

批号 没食子酸的含量 k°ªrªl � ≥⁄kh l

t wqvw tqtv

u wquv sqy{

v wqu{ tqwy

3  讨论

3q1  检测波长的选择 }称取没食子酸约 tqs°ªo置 tss°�量

瓶中 o加流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 o用 ×� ) t{ss型紫

外可见分光光度计在 uss ∗ wss±°处扫描 o选择测定波长为

uzs±°∀

3q2  没食子酸可溶于水 !甲醇 !乙醇等极性溶剂 o本实验选

用水回流提取 o并通过回流 uovow«o发现 v«与 w«的结果几

乎一致 o说明回流 v«即可提取完全 ∀

3q3  曾尝试采用甲醇 2sqth磷酸 � txΒ{xo甲醇 2th 冰醋酸

� tzΒ{vo乙腈 2sqsxh磷酸 � xΒ|xo水 2四氢呋喃 2冰醋酸 2甲醇

� txwΒwsΒtΒx等溶剂系统作流动相 o发现其效果均不理想 o

经摸索筛选采用本实验所用色谱条件为最佳 o没食子酸与其

他组分色谱峰得到较好分离 ∀

3q4  王克英 ≈u 报道 ous批不同产地的石榴皮的没食子酸的

含量最高为 sq|vh o最低为 sqvvh o与本实验中同一产地陕

西的含量为 sqxvh ∀他们采用的是酸水解后进行的测定 o而

且还经过萃取的过程 o而本实验采用直接用水提取测定其游

离的没食子酸 o没食子酸的含量应该比文献 ≈u 要准确 ∀至于

有文献报道的石榴皮中没食子酸的含量为 wh的 o那是 t|u|

年 o∞°¤±∏̈ ¯̈ ƒ ¤̄¦¦²°¬²分析了新鲜石榴果皮的成分石榴皮

含鞣质 tsqwh ∗ utqvh o蜡 sq{h o树脂 wqxh o甘露醇 tq{h o

糖 uqzh o树胶 vquh o菊粉 tqsh o黏质 sqyh o没食子酸 wq

sh以及苹果酸 !果胶 !草酸钙 !异槲皮甙和石榴皮碱等 ∀我

们认为可能是也采用的是水解的方法或者未采用高效液相

色谱法为检测方法 ∀因此 o本实验采用的方法对于测定石榴

皮中游离没食子酸的方法是可靠的 ∀
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摘要 }目的  建立以蒸发光散射为检测器 k∞�≥⁄l测定复方氨基葡萄糖片中硫酸软骨素的高效液相色谱分析方法 ∀方法  采

用高效液相色谱法 o以乙腈 2水 2三乙胺溶液 ktsΒ|sΒsqtl为流动相 o�⁄≥色谱柱为色谱柱 o蒸发光散射检测器检测 ∀结果  硫

酸软骨素在 tqx ∗ utΛª范围与峰面积呈良好线性关系 ~该方法 v个不同浓度的平均回收率分别为 ||qvvh o|{qu|h o|{q|xh o

重复性实验的 � ≥⁄为 sqtxh ∀结论  本方法准确 !快速 !重复性好 ∀
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  复方氨基葡萄糖片由盐酸氨基葡萄糖和硫酸软骨素组

成 ∀其中硫酸软骨素属于胺聚糖类物质 o可防止抗依赖性细

胞介导的细胞毒作用 k�⁄≤≤ l对组织的损伤 o有利于组织修

复 ~盐酸氨基葡萄糖是氨基单糖 o天然存在于人体的关节软

骨中 o近年来 o国外已成功的将这两种物质引入到骨关节炎

的治疗中 ∀有关硫酸软骨素的检测方法文献报道有 ∞°¶²±2

� ²µª¤±比色法 ≈t  !咔唑比色法 ≈u  !间苯三酚分光光度法 ≈v  !

离子对色谱法 ≈w2y 等 o这些方法存在着或操作繁琐 o或硫酸软

骨素出峰拖尾严重 !盐酸氨基葡萄糖和硫酸软骨素色谱峰重

叠 !末端吸收不稳定等问题 o影响复方氨基葡萄糖片中硫酸

软骨素的含量测定 ∀笔者采用 � °�≤ 2∞�≥⁄法建立了复方氨

基葡萄糖片中硫酸软骨素的含量的测定方法 o分离度可达

uqs∀

1  仪器与试剂

�ª¬̄̈ ±·) ttss高效液相色谱仪 ~≥∞⁄∞÷zx蒸发光散射检

测器 ~�ª¬̄̈ ±·≤«̈ ° ≥·¤·¬²±色谱工作站 ~超声波清洗器 �± )

xuss�k昆山市超声波仪器有限公司 l~硫酸软骨素对照品

k美国 ≥¬ª°¤≤«̈ °¬¦¤̄公司提供 o批号 }s{w�ttzsl~乙腈 k色

谱纯 l~三乙胺 k色谱纯 l~重蒸水 ~复方氨基葡萄糖片由浙江

亚克药业有限公司提供 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件与系统适用性试验

色谱柱 }∞¬·̈±§2≤t{
柱 kwqy°° ≅ uxs°°oxΛ°l~流动相 }

乙腈 2水 2三乙胺水溶液 ktsΒ|sΒsqtl~流速 }sqy°�r°¬±~柱

温 }vsε ~进样量 }xΛ�~∞�≥⁄漂移管温度 }wsε o雾化气压 vqx

¥¤µo理论板数按硫酸软骨素计算不得低于 v ssso与氨基葡萄

糖的分离度应符合要求 ∀

2q2  对照品溶液制备

精密称取干燥至恒重的硫酸软骨素对照品适量 o加乙腈

t°�分散 o再加水超声使溶解并定容至 ts°�o摇匀 o制成

yqsys°ªr°�o作为对照品浓溶液 ∀精密吸取硫酸软骨素对

照品浓溶液适量 o加水稀释成 sqvsvosqysyotqutuotq{t{o

vqsvowquwu °ªr°�的对照品溶液 ∀

2q3  供试品溶液的制备

取本品 us片 o用研钵研碎 o精密称取粉末适量 o置 ux°�

量瓶中 o加乙腈 uqx°�分散 o再加水超声使溶解并定容 o摇

匀 o制成含硫酸软骨素约 tqs °ªr°�的溶液 o经 sqwxΛ°微

孔滤膜滤过 o取续滤液 o即得 ∀

2q4  阴性对照溶液的制备

按成药处方制成不含硫酸软骨素的阴性样品 o按照

/ uqv0项下供试品溶液的制备方法 o配制阴性对照品溶液 o精

密吸取阴性对照溶液 xΛ�o进高效液相色谱仪 o记录色谱图 o

结果在与硫酸软骨素出峰时间一致的位置未发现有干扰峰 ∀

2q5  标准曲线的绘制

分别精密吸取不同浓度的对照品溶液 xΛ�o注入高效液

相色谱仪 ∀以进样量 kΛªl对数值为纵坐标 (Ψ) ,峰面积对数

值为横坐标 (Ξ) o绘制标准曲线 ∀所得回归方程为 } ª̄Ψ �

sqzys { ≅ ª̄kΞl p vqysw |oρ� sq||| s∀结果硫酸软骨素在

tqx ∗ utΛª范围内呈线性关系 ∀

2q6  精密度试验

精密吸取 tqutu°ªr°�的对照品溶液 xΛ�o连续进样 y

次 o测定峰面积 o取对数值进行统计 o结果 � ≥⁄为 sqtxh ∀

2q7  重复性试验

按 uqv项下供试品溶液制备法平行配制同批样品 k批

号 }sxsttuly份 o分别进样 xΛ�o分别进样测试 o计算硫酸软

骨素的含量 o � ≥⁄为 sqyh ∀

2q8  稳定性试验

取供试品以 sotouovoxoy«分别进样 o测定峰面积 o� ≥⁄

为 tq{uh o则样品在 y «内稳定 ∀

2q9  回收率试验

采用加样回收法 ∀精密称取已知硫酸软骨素含量的样

品 k批号 }sxsttul|份 o其中 v份相当于硫酸软骨素 ts°ªo分

别精密加入 tuqxty°ª硫酸软骨素对照品 ~v份相当于硫酸

软骨素 ts°ªo分别精密加入 tsqyy{°ª硫酸软骨素对照品 ~v

份相当于硫酸软骨素 tx°ªo分别精密加入 tuqxty°ª硫酸软

骨素对照品 ∀按供试品制备法制备 o滤过 o进样 xΛ�o按上述

色谱条件测定 o结果平均回收率分别为 ||qvvh o|{qu|h o

|{q|xh o� ≥⁄分别为 sqtuh osqt{h osqv|h ∀

2q10  样品含量测定

将复方氨基葡萄糖片样品按供试品溶液制备方法制备 o

进样 xΛ�o按标准曲线方程计算结果见表 t∀

3  讨论

3q1  通过选择和优化色谱流动相 o以乙腈 2水 2三乙胺溶液

ktsΒ|sΒsqtl为流动相 o以蒸发光散射检测器为检测器 o建立
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表 1  复方氨基葡萄糖片样品测定结果 kν � vl

Ταβ 1  ≤²±·̈±·¶²©¦²°³²∏±§ª̄∏¦²¶¤°¬± ·¤¥̄ k̈ν � vl

批  号 sxsttu sxsttv sxsttw

含量 kh l vwq|t vxqws vxquy

� ≥⁄kh l tqt sq{ sqy

了复方氨基葡萄糖片中硫酸软骨素的 � °�≤ 2∞�≥⁄测定法 o

本法能避免盐酸氨基葡萄糖对硫酸软骨素测定的干扰 o有着

良好的精密度 !重复性和回收率 ∀

3q2  硫酸软骨素直接用水溶极易结块 o故采用流动相的配

比 o先以乙腈分散 o再加水超声使溶解 ∀

3q3  三乙胺用量对分离的影响 }当流动相中不加三乙胺或

加酸调节的时候 o硫酸软骨素峰形严重拖尾 o甚至出现分叉 o

加少量三乙胺可以促进硫酸软骨素电离平衡 o改善峰形 o在

sqth的三乙胺浓度下 o峰形良好 o³�在柱子的耐受范围内 ∀
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摘要 }目的  建立妇科调经片中阿魏酸的 � °�≤测定方法 ∀方法  ≤t{
柱 k≥«¬°2³¤¦®oyqs ≅ txs°°oxΛ°lo甲醇 2sqth磷酸溶液

kvsΒzsl为流动相 o检测波长 vus±°o流速 }t°�# °¬±
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样回收率为 tssqsh o� ≥⁄为 tqxxh ∀结论  本方法可用于妇科调经片中阿魏酸的含量监控 ∀

关键词 }高效液相色谱 ~阿魏酸 ~妇科调经片

中图分类号 }� |tzqzusqt   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkussylsx2sv|s2sv

∆ετερµ ινατιον οφ φερυλιχ αχιδ ιν Φυκε Τιαοϕινγ ταβλετσ βψ ΗΠΛΧ

��� ≠²±ª2̄¬o ��⁄²±ª2° ¬̈o ≠����¤²o ƒ∞�� �¬(Ηεβει Ινστιτυτε φορ∆ρυγ Χοντρολ, Σηιϕιαζηυανγ , sxsstt, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«¤° ·̈«²§©²µ·«̈ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©©̈µ∏̄¬¦¤¦¬§¬± ƒ∏®̈ ×¬¤²­¬±ª·¤¥̄ ·̈¶qΜΕΤΗΟ∆ Σ  ×«̈

≤t{ ¦²̄∏°± º¤¶∏¶̈§¬± ·«¬¶° ·̈«²§o ¤±§¤ °¬¬·∏µ̈ ²©° ·̈«¤±²̄ ¤±§sqth ³«²¶³«²µ¬¦¤¦¬§¶²̄∏·¬²± kvsΒzsl º¤¶∏¶̈§¤¶¤ °²¥¬̄̈

³«¤¶̈o §̈ ·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶vus±°q Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×«¬¶ ° ·̈«²§ ¶«²º §̈ ¤ ª²²§ ¬̄± ¤̈µµ̈ ¤̄·¬²±¶«¬³o ·«̈ ° ¤̈± µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶

tssqsh q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«¬¶° ·̈«²§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©ƒ∏®̈ ×¬¤²­¬±ª·¤¥̄ ·̈¶q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: � °�≤~ ©̈µ∏̄¬¦¤¦¬§~ ƒ∏®̈ ×¬¤²­¬±ª·¤¥̄ ·̈¶

  妇科调经片为 5卫生部药品标准 6中药成方制剂第五册收

载品种 o原质量标准中只有一项 ×�≤鉴别 o不能很好地控制药

品质量 o为保证人民用药安全 !有效 o建立了用 �°�≤法测定

该制剂中君药当归所含主要成分阿魏酸含量的方法 ≈t2v  ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 k≥«¬°¤§½∏�≤ ) ts�⁄o单元泵 o紫外检

测器 lo阿魏酸对照品 k批号 }szzv2ussusuo供含量测定用 l由

中国药品生物制品检定所提供 o甲醇为色谱纯 o水为去离子

水 o其他试剂均为分析纯 ∀

样品由石家庄乐仁堂制药有限责任公司 !唐山市第三制

药厂 !广西桂西玉兰制药有限公司 !太极集团四川绵阳制药

有限公司 !桂林三金集团股份有限公司和雷氏药业上海中药

制药二厂提供 o阴性样品自制 ∀

2  色谱条件

≤t{
柱 k≥«¬°2°¤¦®oyqs°° ≅ txs°°oxΛ°lo甲醇 2sqth磷

酸溶液 kvsΒzsl为流动相 o检测波长 vus±°∀流速 }t°�#

°¬±
pt
o理论板数按阿魏酸峰计 o应不低于 { sss∀对照品 !样

品及阴性色谱图见图 t∀

3  方法与结果

3q1  对照品溶液的制备
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