
5  讨论

国内外文献报道人血浆中托烷司琼的测定方法有高效

液相色谱 2二极管阵列紫外检测法 ≤ 2⁄ ⁄
≈ 2 !高效液相

色谱 2质谱 2质谱联用法 ≤ 2 ≥ ≥
≈ 但未见高效液相色

谱 2荧光检测法 ≤ 2ƒ ⁄ 文献报道 ∀本实验建立并验证了人

血浆中盐酸托烷司琼的反相 ≤ 2ƒ ⁄法 操作简便 !灵敏 ∀与

≤ 2⁄ ⁄相比 本法血浆吸取量和进样量少 杂质峰少且不干

扰其低浓度测定 定量下限达到 Λ # 在目前大部分实

验室还不具备 ≤ 2 ≥ ≥仪器的条件下 采用本法完全可以

满足临床药代动力学以及药物代谢的要求 能保证临床大

量 !且复杂生物样本分析的专属性和准确性 ∀

托烷司琼分子结构中有含氮集团 在 ≤ 色谱柱上保留

较强 易造成脱尾 ∀本实验采用 ≤ 柱 并在流动相中加入三

乙胺 可明显改善峰形 ∀

在提取方法的选择中 采用了甲苯 !三氯甲烷等作为提

取溶剂 但由于甲苯 !三氯甲烷毒性较大 本试验中选用甲基

叔丁基醚提取 其毒性较小 提取回收率 ∗ 且较稳

定 容易挥干 血浆杂质干扰少 ∀
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高效液相色谱法测定骨友灵搽剂中二苯乙烯苷的含量

车晓彦 李毅 邓晓鸿 余晓琴 四川省食品药品检验所 成都

摘要 目的  建立高效液相色谱法测定骨友灵搽剂中含量的方法 ∀方法  采用 ≤ 色谱柱 乙腈 2水 Β 为流动相

检测波长 ∀结果  二苯乙烯苷线性范围为 ∗ Λ ρ 平均回收率 ≥⁄ ν ∀

结论  该方法简便 !灵敏 !准确 可用于骨友灵搽剂的质量控制 ∀
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  骨友灵搽剂为 5卫生部部标准 6中药成方制剂第七册所收

载 是由红花 !川乌 !制何首乌 !续断等十味药制成的中药复方

制剂 具活血化瘀 !消肿止痛之功效 临床用于治疗骨质增生

引起的功能性障碍 组织损伤及大关节病引起的肿胀 疼痛等
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症 ∀原标准无含量测定项 ∀笔者采用高效液相色谱法测定方

中制何首乌中的有效成分二苯乙烯苷的含量 ∀该法简单 !快

速 !准确 为控制该药品的内在质量提供了可靠方法 ∀

1  仪器和试药

日本岛津 ≤ √ 高效液相色谱仪 包括 ≥°⁄

√ 紫外可见光检测器 !≤ ≥≥ √ 色谱数据处理工作站 二苯

乙烯苷对照品 中国药品生物制品检定所 含量测定用 批

号 2 甲醇 !乙晴为色谱纯 其余试剂为分析

纯 水为超纯水 骨友灵搽剂 太极集团 绵阳制药有限公司

提供 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱为 ≤ Λ ≅ 流动相

为乙晴 2水 Β 检测波长为 流速 #

柱温 ε 理论板数按二苯乙烯苷峰计应不低于

∀

2 2  溶液的制备

2 2 1  对照品溶液的制备  精密称取二苯乙烯苷对照品

置 棕色量瓶中 加稀乙醇溶解并稀释至刻度

摇匀 精密量取 置 棕色量瓶中 加稀乙醇稀释至

刻度 摇匀 制成每 含二苯乙烯苷 Λ 的溶液作为对照

品溶液 ∀

2 2 2  供试品溶液的制备  精密量取本品 置 棕

色量瓶中 加稀乙醇稀释至刻度 摇匀 离心 取上清液作为

供试品溶液 ∀

2 2 3  空白溶液的制备  按处方比例制成不含制何首乌的

空白样品 ∀并按 / 0项下方法制成空白溶液 ∀

2 3  系统适应性试验

分别吸取对照品溶液 !供试品溶液及空白溶液各 Λ

注入液相色谱仪 ∀样品中二苯乙烯苷峰与杂质峰完全分离

空白色谱图中与二苯乙烯苷对照品相同的保留时间处无其

他杂质峰 ∀

2 4  线性关系考察

精密吸取浓度为 的二苯乙烯苷对照品

溶液 的对照品溶液 Λ 分

别注入液相色谱仪 记录色谱图 ∀以二苯乙烯葡萄糖苷对照

品进样量为横坐标 峰面积为纵坐标绘制标准曲线图 得回

归方程为 ≠ ∞ ÷ ∞ ρ ∀

测定结果提示 二苯乙烯苷进样量在 ∗ Λ 内线

性关系良好 ∀

2 5  精密度考察

精密吸取二苯乙烯苷对照品溶液 Λ 注入液相色谱仪

次 记录色谱图 按峰面积计算 平均值为 ≥⁄

表明仪器精密度良好 ∀

2 6  稳定性考察

精密吸取供试品溶液 Λ 在室温避光放置

间隔进样分析 测定色谱峰面积 其平均值为

≥⁄ ∀结果表明 供试品在避光保存条件

下 内测定结果稳定 ∀

2 7  重复性试验

取骨友灵搽剂样品按 / 0项下供试品制备方法平行

操作 次 并测定含量 结果平均含量为 ≥⁄

表明该方法重复性良好 ∀

2 8  加样回收率试验

精密量取已知准确含量的样品溶液

加稀乙醇稀释至 摇匀 精密量取 平行操作 份 加

稀乙醇稀释至 摇匀 精密量取 各加入一定量的二

苯乙烯苷对照品 按 / 0项下供试品制备方法制备 按样

品含量测定方法测定含量 计算回收率 ∀结果见表 ∀

表 1  加样回收试验结果 ν

Ταβ 1  ∏ √ ν

序号
样品量 加入量 测得量 回收率 平均值 ≥⁄

  结果表明加样回收率平均值为 ≥⁄为

ν ∀

2 9  样品的测定

取对照品溶液与供试品溶液各 Λ 进样分析测定 按

外标法 用峰面积计 计算含量 批样品的含量测定结果见

表 ∀

表 2  样品的测定结果 ν

Ταβ 2  ⁄ ∏ # ν

批次
含量

# ν

平均

#

3  讨论

3 1  二苯乙烯苷因其成分对光不稳定 须避光操作 在避光

条件下 室温考察 测定结果稳定 ∀

3 2  流动性的选择  试验中曾采用乙晴 2水 Β 及甲醇 2

水 Β 以前者效果较好 样品中二苯乙烯苷峰与杂质峰

完全分开 满足含量测定的要求 ∀

3 3  测定波长的选择  对二苯乙烯苷峰的光谱扫描可知

其最大吸收波长为 这与中国药典何首乌含量测定项

下 的测定波长几乎无差异 为与药典保持一致 选择

为测定波长 ∀
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