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摘要 }目的  探讨高效液相色谱法 k�¬ª«³̈ µ©²µ°¤±¦̈ ¬̄́∏¬§¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼o�°�≤l测定大豆苷和染料木苷的含量 ∀方法  十八

烷基键合硅胶柱 o流动相为甲醇 2水 2乙酸 kwsΒysΒtqulo检测波长 uxw ±°∀结果  大豆苷在 sqss{ ∗ sqw Λª内 o染料木苷在

sqssy{ ∗ sqvw Λª内 o峰面积与浓度线性关系良好 k大豆苷 ρ� sq||{ y~染料木苷 ρ� sq||| |l∀结论  该方法简便快捷 o重复

性好 o可作为质量控制指标之一 ∀
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  异黄酮类化合物是一类具有植物雌激素活性 !增强机体

抗氧化能力 !提高免疫机能以及抗癌等多种功效的生物活性

物质 ∀异黄酮类化合物主要存在于豆科植物 k如大豆 !红三

叶草 !野葛 l中 ≈t2u  ∀为此笔者选择对大豆异黄酮粉中大豆苷

和染料木苷含量的测定作为其质量控制的指标之一 o并采用

高效液相色谱法测定大豆苷和染料木苷的含量 ∀

1  仪器与试剂

1q1  仪器和用具

高效液相色谱仪 �≤ p y�k日本岛津 l~色谱柱 ≤t{ p ±⁄≥

ktxs °° ≅ wqy °°loΛ°k日本岛津 l~电子天平 ~量瓶 ∀

1q2  材料

大豆苷对照品 k美国 ¶¬ª°¤公司 o纯度 |zh l~染料木苷

对照品 k美国 ¶¬ª°¤公司 o纯度 |zqth l~大豆异黄酮粉 k美

国 ¶¬ª°¤公司生产 o化工大学生产 o华北制药生产 l~甲醇为

色谱纯 ~其他试剂均为分析纯 ∀

1q3  色谱条件

流动相 }甲醇 2水 2乙酸 kwsΒysΒtqul~柱温 }wsε ~检测波

长 uxw ±°~流速 tqx °�# °¬±
pt
~理论塔板数 ∀

2  实验方法与结果

2q1  对照品溶液的制备

精密称取大豆苷和染料木苷对照品分别为 uqs °ª和

tqz °ª于 xs °�量瓶中 o以体积分数为 xsh 的乙醇溶解定

容 !摇均 !待用 ∀

2q2  供试品溶液的制备

精密称取大豆异黄酮粉 x °ª左右于 xs °�量瓶中 o以

体积分数为 xsh的乙醇溶解定容 !摇均 !过滤 !脱氧 !待用 ∀

2q3  线性关系考察

精密吸取大豆苷上述对照品溶液 sqxotqsotqxouqso

uqxovqsovqx °�于 ts °�量瓶中 o再精密吸取染料木苷上述

对照品溶液 tqsotqxouqsouqxovqsovqxowqs °�于 ts °�量

瓶中 o以 xsh乙醇溶解定容 o按上述色谱条件进样 o进样量

ts °�o以峰面积积分值为 (Ψ) ,浓度为 (Ξ) ,绘制标准曲线并

计算 ,并建立峰面积与对应浓度的回归方程分别为 :

大豆苷 : ψ � p t. u|tw ≅ ts
pw

n {. {wxs ≅ ts
p{ Ξ  ρ �

s. ||{ y

染料木苷 : ψ � p v. |tvv ≅ ts
pv

n t. tvtz ≅ ts
pz Ξ  ρ�

s. ||| |

实验表明 }大豆苷在 sqss{ ∗ sqw Λª范围内 o染料木苷在

sqssy{ ∗ sqvw Λª范围内 o浓度与峰面积有良好的线性关系 ∀

2q4  精密度试验

取美国 ¶¬ª°¤公司样品配制的供试品溶液 o重复进样 y

次 o大豆苷和染料木苷的峰面积的 � ≥⁄值均 � wh ∀说明在

此色谱条件下分析大豆苷和染料木苷 o数据重复性好 o方法

可靠 ∀

2q5  样品的含量测定

按 / uqu0定下的条件进行操作 o在上述色谱条件下 o测定

美国 ¶¬ª°¤公司 u个批号 o华药 u个批号 o化工大学 t个批号

的样品 o根据样品峰面积和标准曲线求出其含量 ∀

2q6  回收率试验

精密称取大豆苷标准品 sqswosqs{osqtu °ª于 ts °�量
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瓶中 o再精取染料木苷标准品 sqsvwosqsy{osqtsu °ª于 ts

°�量瓶中 k用已知含量的样品溶液定容 l∀在上述色谱条件

下 o以 ts °�进样 o测定回收率 ∀

2q7  稳定性试验

将已测定含量的待定溶液密封常温保存 o每隔 tovozots

§o以 ts °�进样 o大豆苷和染料木苷的峰面积的 � ≥⁄分别小

于 vh和 uq{h o说明样品在短时间内 o有稳定的性质 o重复

性良好 ∀

3  流动相检测波长的选择

3q1  流动相的选择

同时选取了甲醇 2乙醇 2水 kuxΒxΒzslo甲醇 2乙酸 2水 kvsΒ

vqxΒyxlo甲醇 2水 2乙酸 kwsΒysΒtqul等几个不同体系的流动

相进行测定 o结果表明在甲醇 2水 2乙酸体系中 o大豆苷和染料

木苷分离较好 o峰形美观 o保留时间短 o分析效率高 o故采用

此流动相进行试验 ∀

3q2  检测波长的确定

参考紫外光谱 o同时设定了 uxwouys ±°等几个不同波

长的峰 ∀结果表明 }uxw ±°波长时灵敏度高 o对于测定大豆

苷和染料木苷比较适应 o因此选用 uxw ±°作为检测波长 ∀

4  讨论

目前 o国内有近百家企业研究所对其进行研究 o并有少

数企业已投入生产 o但由于国内对大豆异黄酮粉的研究起步

较晚 o故其含量测定至今仍未建立一个统一的质量控制指

标 ∀为了确定这一指标 o我们进行大量实验 o利用高效液相

色谱法对美国 ¶¬ª°¤公司及华北制药 o化工大学所产的大豆

异黄酮粉中主要含量物质大豆苷和染料木苷进行了含量测

定 o结果准确 o故为其作为质量控制指标的一种提供有效依

据 ∀本实验确立了大豆异黄酮粉的高效液相色谱法的测定

方法 o对三个厂家的产品的含量测定均比较准确 o整套方法

简捷 !快速 o重复性好 o可作为质量控制指标之一 ∀
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氨苄西林胶囊微生物限度检查法的验证

舒玉萍 k山西省长治市药品检验所 o山西 长治 swysssl
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  氨苄西林胶囊为抗生素类药品 ∀对革兰阳性菌 !杆菌 !

包括厌氧菌均具有抗菌作用 ∀按 5中国药典 6 ussx年版规

定 o在建立一种药品微生物限度检查的方法时 o应对方法进

行验证以保证方法的准确性 ∀验证结果表明 o氨苄西林胶囊

的微生物限度检查应采用加 Β2内酰胺酶的薄膜过滤法检查

能得到准确的结果 ∀

1  材料

1q1  样品

t号 }四川好医生制药有限公司 o批号 }syswsv u号 }广州

白云山制药总厂 o批号 }ussystts v号 }深圳市海滨制药有限

公司 o批号 }systszssz∀

1q2  培养基

营养肉汤琼脂培养基 !玫瑰红钠琼脂培养基 !营养肉汤

培养基 !改良马丁琼脂培养基 !胆盐乳糖培养基 !³� zqs氯化

钠 2蛋白胨 k北京三药科技开发公司 l∀

1q3  菌种

大肠埃希菌 k∞¶¦«̈ µ¬¦«¬¤ ¦²̄¬l≈ ≤� ≤≤ k�lwwtsu !金黄

色葡萄球菌 k≥·¤³«¼̄ ²¦²¦¦∏¶¤∏µ̈∏¶l≈≤� ≤≤ k�luyssv !枯草

芽孢杆菌 k�¤¦¬̄̄∏¶¶∏¥·¬̄̄¬¶l≈≤� ≤≤ k�lyvxst !白色念珠菌

k≤¤±§¬§¤ ¤̄¥¬¦¤±¶l ≈ ≤� ≤≤ kƒl|{sst !黑曲霉 k�¶³̈ µµª¬̄̄∏¶

±¬ª̈ µl≈≤� ≤≤kƒl|{ssv k中国药品生物制品检定所 l∀

1q4  仪器 !试剂

薄膜过滤器 k上海市新亚净化器件厂 l!电热恒温培养箱

k山西省医疗器械厂 l!生化培养箱 k广东省医疗器械厂 l!蒸

汽灭菌器 k山东新华医疗器械股份有限公司 l!Β2内酰胺酶

k批号 }ussvswutt规格 }u ° r̄支 北京科技协作中心 l!sq|h

氯化钠溶液 ∀

2  方法

2q1  菌液的制备

取大肠埃希菌 !金黄色葡萄球菌 !枯草芽孢杆菌菌株的

营养琼脂培养基斜面新鲜培养物分别接种于营养肉汤中 o置

vzε 培养箱中培养 t{ ∗ uw «o用 sq|h无菌氯化钠溶液稀释

制成含菌 xs ∗ tss ¦©∏# °�
pt的菌悬液 ∀接种白色念珠菌新

鲜培养物至改良马丁琼脂培养基中 o培养 uw ∗ w{ «o用 sq|h

无菌氯化钠溶液稀释制成含菌 xs ∗ tss ¦©∏# °�
pt的菌悬

液 ∀接种黑曲霉新鲜培养物至改良马丁琼脂斜面培养基中 o

培养 x ∗ z §o加入 x °�sq|h无菌氯化钠溶液将孢子洗脱 o

吸出孢子悬液用 sq|h 无菌氯化钠溶液稀释制成含孢子数

xs ∗ tss ¦©∏# °�
pt的孢子悬液 o备用 ∀

2q2  供试品的制备
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