
2 6  重现性考察

精密称取批号为 的发酵虫草菌粉样品 平行

份 按照上述方法测定 甘露醇含量 分别为

平均值为 ≥⁄为

∀

2 7  加样回收率考察

精密称取批号为 的发酵虫草菌粉样品 已测含量

份 每份 分别加入甘露醇对照品

及 蒸馏水 按样品测定项下方法操作 测得加样回收

率 分别为 和 平均回

收率为 ≥⁄为 ∀

2 8  不同批次发酵虫草菌粉中甘露醇含量测定

按照上述建立的比色方法测定了某制药厂三年内生产

的 批发酵虫草菌粉中甘露醇含量 结果见表 表中范围

值指的是甘露醇含量的最大值与最小值之差 ∀

由表可见 年份增加 甘露醇平均含量增大 年的发

酵虫草菌粉中甘露醇含量变化范围比前两年都要小 说明生

产厂家的质控技术正得到加强 ∀同时 三年中不同生产批次

间的甘露醇含量的波动均在 左右 表明发酵虫草菌粉的

质量较为稳定 ∀

3  讨论

中国药典规定的甘露醇含量测定方法是容量法 该法是

用氧化剂滴定甘露醇中的还原性物质 因发酵虫草菌粉中还

含有糖类及其他的还原性物质 这将会干扰容量法测定的准

确性 ∀根据文献报道 ≈ 2 对发酵虫草菌粉中甘露醇含量的测

定 比色法比容量法更能代表甘露醇的实际值 结果更可靠

故本实验选用比色法测定发酵虫草菌粉中甘露醇的含量 ∀

本实验用超声提取代替回流提取 用高速离心取代抽滤

分离 建立了用比色法测定发酵虫草菌粉中有效成分甘露醇

含量的新方法 ∀与已报道的方法 ≈ 相比 本实验建立的方法

提取时间短 样品制备过程中甘露醇的损失低 快速简捷 !重

现性好 ∀

批发酵虫草菌粉中甘露醇含量测定结果表明 与

年 ! 年的相比 年生产的发酵虫草菌粉中甘露

醇含量较高 变化范围略小 三年内生产的 批次的发酵虫

草菌粉的甘露醇含量的波动均在 左右 表明发酵虫草菌

表 3  各批次甘露醇含量测定结果

Ταβ 3  ≤

年样品 含量 年样品 含量 年样品 含量

平均值 平均值 平均值

最大值 最大值 最大值

最小值 最小值 最小值

范围值 范围值 范围值

标准差 标准差 标准差

≥⁄ ≥⁄ ≥⁄

粉的质量较为稳定 ∀
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高效液相色谱法同时鉴定保健品中非法添加的四种降糖药成分

曾茂法 张学斌 浙江省台州市药品检验所 浙江  台州

摘要 目的  建立高效液相色谱法同时鉴定保健品中非法添加的四种降糖药成分 ∀方法  色谱条件 ≥ 2≤ 柱 !流动

相为甲醇 2水 含十二烷基硫酸钠 与三乙胺 调节 值至 Β 流速为 # ⁄ ⁄检测器 检

测波长 色谱条件 ¬2≤ 柱 其余同色谱条件 ∀利用提取的色谱与光谱鉴定 ∀结果  格列本脲 !盐酸苯乙双胍 !

盐酸二甲双胍 !甲苯磺丁脲等四种成分得到分离并鉴定 ∀结论  该方法简便可靠 可一次鉴定是否含上述四种成分 ∀
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∏ ∏ ∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏

∏ √ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ° ≤ ∏

  格列本脲 !盐酸苯乙双胍 !盐酸二甲双胍 !甲苯磺丁脲是

常用的降糖药物 中国药典 ≈ 均有收载 ∀近年来 我们在送

检的保健品中多次检出上述药物成分 患者在不知情的情况

下服用非法添加降糖药物的保健品容易导致低血糖 危害极

大 ∀采用常规逐一鉴定 费时耗材 ∀我们经过多次试验 摸

索出高效液相色谱法同时分离鉴定格列本脲 !盐酸苯乙双

胍 !盐酸二甲双胍 !甲苯磺丁脲的方法 现报告如下 ∀

1  仪器与试药

• 高效液相色谱仪 二极管阵列检测

器 • ∞ 工作站 ∀格列本脲 !盐酸苯乙双胍 !盐酸

二甲双胍 !甲苯磺丁脲等均为原料药 含量均在 以

上 红外光吸收图谱与对照图谱一致 !甲醇为色谱纯 十二

烷基硫酸钠 !三乙胺 !磷酸等为分析纯 ∀样品二批 标示某生

物科技有限公司生产 胶囊剂 批号 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

2 1 1  色谱条件  色谱柱 ≥ 2 ≤ 柱 ≅

Λ 流动相 甲醇 2水 含 的十二烷基硫酸钠

与 三乙胺 用磷酸调 至 Β 流速

# ⁄ ⁄检测器 检测波长 进样量 Λ 柱温

ε ∀

2 1 2  色谱条件  色谱柱 ¬2≤ 柱 ≅

Λ 其余同条件 ∀

2 2  样品 !对照溶液的制备

取样品 粒内容物 研细 用 甲醇溶液 移至

量瓶中 振摇使溶解 加 甲醇溶液至刻度 摇匀

滤过 作为供试品溶液 ∀另精密称取格列本脲 !盐酸苯乙双

胍 !盐酸二甲双胍 !甲苯磺丁脲适量 加 甲醇溶液制成每

含四种成分各 Λ 的溶液 作为对照溶液 ∀

2 3  测定结果

分别按色谱条件 与色谱条件 从 ⁄图谱中提取光谱

及色谱 在上述两种分离条件下 四种成分均得到完全分离

样品中检出的两种组分与对照品格列本脲与盐酸苯乙双胍

的液相色谱保留时间均一致 利用仪器峰纯度计算与光谱匹

配检测功能 得到结果见表 ∀从表 可见 样品中两种组分

与对照品相应成分比较 在两种色谱条件下分离得到的色谱

峰纯度角度 !°⁄ 匹配角度均分别小于纯度阈值与匹配阈

值 说明两峰成分为单一成分且光谱与对照品匹配 即样品

中检出盐酸苯乙双胍与格列本脲 ∀

表 1  峰纯度与光谱匹配结果

Ταβ 1  × ∏ ∏ ∏

色谱

条件
组分名称 纯度角度 纯度阈值 匹配角度 匹配阈值

盐酸苯乙双胍

盐酸格列本脲

盐酸苯乙双胍

盐酸格列本脲

3  讨论

中药保健品成分复杂 而色谱保留时间和紫外光谱鉴别

又有一定的局限性 故本实验用两个不同色谱条件进行分离

鉴定 以提高鉴定的专属性 ∀

本实验方法可同时分离鉴定上述四种降糖药物 可作为

快速鉴定保健品中是否含有这些药物的方法 ∀

这类样品处方成分不固定 定量的方法学验证没有共

性 加上送检的目的是定性 因此笔者未作定量的方法学验

证 ∀

用外标法计算出的样品大致含量是否与该药物的治疗

量相近 !样品说明书或使用者服用后的反应以及化学鉴别等

可作为鉴定的参考 ∀
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