
天测定 ∀q见表 v∀

表 2  血浆中甘氨双唑钠的方法回收率结果 kν � xl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©° ·̈«²§ ²©ª̄¼¦²§¬§¤½²̄¬∏°±¤·µ¬∏° ¬± «∏°¤±

³̄¤¶°¤kν � xl

浓度 rΛª# °�pt 回收率 rh � ≥⁄rh

x |{qsw ? vqsy wqs|

xs tssqxw ? sq{s tq|y

vss tsuqy{ ? sqts vqzv

表 3  精密度试验 kν � xl

Ταβ 3  °µ̈¦¬¶¬²± ²©ª̄¼¦²§¬§¤½²̄¬∏°±¤·µ¬∏° ¬± «∏°¤± ³̄¤¶°¤kν

� xl

浓度 rΛª# °�pt 日内精密度 � ≥⁄rh 日间精密度 � ≥⁄rh

x tq{w wq{v

xs uq{x wq|z

vss wqyt yqu|

3q5  稳定性试验

考察已知质量浓度的血浆 owε 冰箱内避光保存 ∀按

/ uqw0项下方法操作处理 o分别在 sovsoyso|sotus °¬±o测血

浆中甘氨双唑钠浓度 o测定结果变化较小 o� ≥⁄为 vqyth ∀

3q6  检测限与定量限

配制浓度梯度为 squosqx Λª# °�
pt的甘氨双唑钠对照

品血浆系列 o对各浓度溶液进行 x次进样分析 o记录色谱图 o

取药物峰高的平均值为 ≥o以离该线最大的噪音峰峰高的 tr

u的平均值作为空白血浆的噪音值 �o以信噪比 ≥r� ∴ v衡

量 o本法 � ×÷的检测限为 squ Λª# °�
pt
k≥r� � wlo定量限

为 ksqx ? sqtlΛª# °�
pt
k≥r�∴ tsloν � x∀

4  讨论

甘氨双唑钠是一种酯类化合物的钠盐 o在酸碱性溶媒中

不够稳定 o容易水解 o因而常用的酸性条件沉淀蛋白质方法

不适用于提取血浆中的甘氨双唑钠 ∀乙腈提取血浆中的甘

氨双唑钠进行高效液相色谱法测量 o具有稳定性好 o线性关

系密切和回收率高的特点 o避免了酸碱性溶媒沉淀蛋白质时

影响甘氨双唑钠的稳定性 o该法适用于甘氨双唑钠的研究 o

保证了甘氨双唑钠测定结果的可靠性 ≈w   ∀本实验采用此方

法处理血浆样品 o结果满意 ∀

因甘氨双唑钠对光敏感 o易分解 o所以所有操作在暗室

中避光条件下进行 ∀

本实验方法预处理简便 o快速 o线性范围宽 o为临床研究

和测定甘氨双唑钠的血药浓度提供了可靠的方法 ∀
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摘要 }目的  建立消炎抗菌片中没食子酸的高效液相色谱含量测定方法 ∀方法  采用 �ª̄¬̈±·��� ��÷ ≥�2≤t{
色谱柱 kwqy °°

≅ uxs °°ox Λ°l~流动相 }甲醇 2sqsux °²̄# �
pt磷酸水溶液 ktsΒ|sl~流速 }sqy °�# °¬±

pt
~柱温 }室温 ~检测波长 }utx ±°∀结

果  没食子酸在 tqty{ ∗ uvqvy Λª# °�
pt范围内呈良好线性关系 kρ� sq||| xlo平均加样回收率为 ||qwwh o� ≥⁄为 tqtsh ∀

结论  本方法简便 !快速 !准确 !重复性好 o用于测定消炎抗菌片中没食子酸的含量是可行的 ∀
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³«²¶³«²µ¬¦¤́ ∏̈ ²∏¶¶²̄∏·¬²± ktsΒ|sl~ ·«̈ ©̄²º µ¤·̈ º¤¶sqy °�# °¬±
pt

¤±§¦²̄∏°± ·̈°³̈ µ¤·∏µ̈ º¤¶¶̈·¤·µ²²° ·̈°³̈ µ¤2
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©²µ
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  消炎抗菌片是武汉大学人民医院药学部根据中医临床

验方开发研制而成的中药复方制剂 o由石榴皮 !地榆和黄芩

三味药材组成 ≈t 
o该制剂具有清热解毒 !涩肠止痢的作用 ∀

临床上主要用于治疗菌痢 o效果显著 ∀没食子酸为地榆和石

榴皮中的有效成分 ∀它能与蛋白质结合 o对肠道细菌有直接

的杀灭作用 ≈u  ∀目前对本制剂中黄芩苷的含量测定已有报

道 ≈v 
o但对没食子酸的含量测定未见报到 ∀笔者采用高效液

相色谱法 k� °�≤l测定消炎抗菌片中没食子酸的含量 ∀该法

快捷 !灵敏 !准确 o适用于该制剂的快速含量分析 ∀

1  材料与仪器

1q1  仪器  美国 �ª̄¬̈±·ttss高效液相色谱仪 o≠ ÷ �p t超

声洗涤器 ∀

1q2  试剂  没食子酸对照品 k中国药品生物制品检定所 l~

消炎抗菌片 k武汉大学人民医院药学部 l~甲醇 k天津福辰化

学试剂厂 o色谱纯 l~磷酸 k天津博迪化工有限公司 o分析

纯 l~重蒸水 ∀

2  溶液的制备

2q1  标准品溶液的制备

精密称取没食子酸对照品 ttqy{ °ªo用甲醇溶解并定容

于 tss °�量瓶中 o分别取该溶液 sqtosquosqwosqyosq{o

tqsotqxouqs °�o用甲醇定容于 ts °�的量瓶中 o摇匀 o得没

食子酸对照品溶液 ∀

2q2  供试品溶液的制备

取样品刮去包衣层 o研细 o混匀 o精密称取适量 k相当于

没食子酸约 t °ªl置于 tss °�的锥形瓶中 o精密加入 xsh

甲醇 tss °�o精密称定 o超声处理 vs °¬±o放冷 o精密称定 o补

足重量 o摇匀 o过滤 o取续滤液再经 sqwx Λ°微孔滤膜滤过

后 o即得 ∀

2q3  阴性对照液的制备

按处方除去地榆和石榴皮后照制备工艺制备阴性消炎

抗菌片 o然后按供试品溶液的制备方法处理 o即得 ∀

3  方法与结果

3q1  色谱条件

色谱柱为 �ª̄¬̈±·��� ��÷ ≥�2≤t{ kwqy °° ≅ uxs °°ox

Λ°l~检测波长为 utx ±°~流动相为甲醇 2sqsux °²̄ # �
pt磷

酸水溶液 ktsΒ|sl~流速为 sqy °�# °¬±
pt
~柱温为室温 ∀

3q2  线性关系的考察

取 / uqt0项下各浓度的对照品溶液 o各进样 ts Λ�o测定

峰面积 o以没食子酸的浓度为横坐标 o峰面积为纵坐标进行

回归处理 o得没食子酸的回归方程为 }Ψ � p {y. ztwu n

tw{. stvvΞ(ρ� sq||| xl∀结果表明没食子酸在 tqty{ ∗

uvqvy Λª# °�
pt浓度范围内呈很好的线性关系 ∀

3q3  精密度实验

精密吸取上述对照品溶液 kyqzv{ Λª# °�
pt

lo连续重

复进样 x次 o每次 ts Λ�o� ≥⁄为 sq{th ∀

3q4  稳定性实验

取浓度为 ttqy{ Λª# °�
pt的没食子酸对照液 o在 soto

uowo{ «k放置时避光 lo分别测定其峰面积 o结果 � ≥⁄ �

tqsth ∀结果表明 o没食子酸的甲醇液避光保存 o在 { «内较

稳定 ∀

3q5  重复性试验

取同一批号样品 ksxswstlo按供试品溶液制备方法制备 y

份 o依法测定 o� ≥⁄为 sq|vh ∀表明本方法测定重复性良好 ∀

3q6  回收率实验

精密称取已知含量的样品粉末 k相当于没食子酸约 sqx

°ªlo准确加入 squvwosqwyzosqzst °ª没食子酸对照品 o各

平行三份 o按 / uqu0方法制备样品共 |份 o分别精密进样 ts

Λ�o测定峰面积 o计算加样回收率 o结果平均回收率为

||qwwh o� ≥⁄为 tqtsh ∀

3q7  分离的可行性考察

取供试品溶液 !对照品溶液及阴性供试品液各 ts Λ�分

别进样 o结果显示 o在与对照色谱相应的位置上 o阴性供试品

色谱图中无相应的色谱峰出现 o表明制剂中其他药材对没食

子酸的测定无干扰 o所测样品中没食子酸与相邻杂质峰的分

离度符合规定 ∀

3q8  样品含量测定

取不同批号的消炎抗菌片 ∀按 / uqu0项下的方法处理 ∀

tsΛ 进̄样 o用外标法计算没食子酸的含量 ∀结果见表 t∀

表 1  消炎抗菌片中没食子酸的含量测定 kν � vl

Ταβ 1  ×«̈ ¦²±·̈±·²©ª¤̄ ¬̄¦¤¦¬§²©·«̈ ÷¬¤²¼¤±®¤±ª­∏± ·¤¥̄ ·̈¶

kν � vl

批号 没食子酸含量 rk°ªr片 l � ≥⁄rh

swtstt vqxx tqwt

sws|st wqsu tqs|

sxsvsw wqss tqx{

sxswst wqsz sq|v
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4  讨论

4q1  流动相的选择

本试验曾分别选用了水 2甲醇 k|xΒxl和 k|{Βul!水 2乙腈

k|xΒxl和 k|zΒvl!th冰醋酸水溶液 2甲醇 k|xΒxl!th冰醋酸

水溶液 2乙腈 k|xΒxl作为流动相 ∀结果表明 o前两者样品中

没食子酸峰形较好 o但出峰时间太早 k大约在 uqx °¬±lo且与

相邻的杂质峰始终不能达到较好的分离效果 o影响含量测

定 ~而后两者样品中没食子酸与相邻色谱峰出峰时间仍太

早 o且基线不稳 !峰形不好 ∀根据文献 ≈w 
o发现甲醇 2sqsux

°²̄# �
pt磷酸水溶液 ktsΒ|sl出峰时间合适 o峰形较好 o故作

为本方法的流动相 ∀

4q2  测定波长的选择

用流动相配制没食子酸对照品溶液 o进行 uss ∗ yss ±°

紫外吸收扫描 o其最大吸收波长为 utx ±°和 u{s ±°o且 utx

±°处摩尔吸收系数很大 ∀由于 utx ±°波长处 o没食子酸吸

收更灵敏 o可减少样品取样量 o尽量减少色谱柱的污染 o且基

线平稳 o阴性对照无干扰 o故选定 utx ±°为测定波长 ∀

4q3  实验发现 o没食子酸见光不稳定 o随着时间的延长 o没

食子酸很容易转变为其他物质 o在高效液相色谱的图谱中表

现是 o在没食子酸峰的前 !后各有一个杂质峰 ∀若将没食子

酸标准品溶液放置在室温下且无避光的条件下 ot §后再次

进样 o杂质峰更加明显 ∀故在测定没食子酸的含量时 o标准

溶液和样品液均应避光保存 o尽早测定 ∀
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摘要 }目的  建立高效液相色谱测定十取代芦丁硫酸钠含量及有关物质 ∀方法  采用 ÷⁄�2≤{
色谱柱 o流动相 }乙腈 2ux °°²̄

# �
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×���缓冲液 k��u °�w ts °°²̄# �

pt
o三乙胺调节 ³� zqxl � w{Βxuo流速 }tqs °�# °¬±

pt
o检测波长 }Κ � uxw ±°~柱

温 }uxε ∀结果  在 uqs ∗ ussqs Λª# °�
pt浓度范围内峰面积与浓度呈现良好的线性关系 o回归方程为 }� � tutx{qx≤ n
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