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摘要 }目的  建立毛细管电泳法测定乌骨藤药材及其制剂中绿原酸的含量 ∀方法  未涂层毛细管柱 kxs Λ° ≅ xs ¦°o有效长

度 wu ¦°l~缓冲液 }uss °°²̄# �
pt硼酸与 tsh甲醇 k�¤��溶液调节至 ³� � {1sl~分离电压 }vs ®∂ ~检测波长 }vu{ ±°~温度 }

ux ε ~进样条件 }xs °¥¤µox1s ¶∀结果  绿原酸浓度在 ut1s ∗ tsx1s Λª# °�
pt内线性关系良好 oρ� s1||| zo平均回收率为

||1tyh o� ≥⁄为 s1{h ∀结论  本法简便 o准确 !重复性好 o可为乌骨藤药材及其制剂的质量研究提供一种新的分析方法 ∀
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  乌骨藤 o又名通光藤 o为萝摩科植物乌骨藤 Μαρσδενια

τενοχισσιµ α k� ²¬¥l • ¬ª«·̈·�µ±的藤茎 o主产于贵州 !云南等

地 o具有消炎 !平喘 !抗肿瘤之功效 ≈t  ∀其单味药制剂消癌平

片 !消癌平注射液收载于 5卫生部药品标准中药成方制剂 6第

二十册 o临床上用于食道癌 !胃癌 !肺癌 !宫颈癌等多种恶性

肿瘤的治疗 o并可用于治疗慢性气管炎和支气管哮喘 ≈u  ∀绿

原酸是乌骨藤药材及其制剂中的主要活性成分之一 o具有抗

诱变 o抗菌 o抗病毒等作用 ∀目前 o乌骨藤及其制剂中绿原酸

的含量测定方法主要有高效液相色谱法和分光光度法 ≈v2w 
o

毛细管电泳法 k� °≤∞l测定乌骨藤中绿原酸的含量尚未见报

道 ∀笔者首次建立了 � °≤∞法测定乌骨藤药材及其制剂中

绿原酸的含量 o方法简单快捷 o结果令人满意 o为该药材及其

制剂的质量研究提供了一种新方法 ∀

1  仪器与试药

� °�tyss�毛细管电泳仪 k美国安捷伦公司 lo⁄�⁄检测

器 o� °化学工作站 ∀融熔石英毛细管 k河北永年光纤厂 l∀

绿原酸对照品 k中国药品生物制品检定所 o批号 ttszxv2

ussutul~乌骨藤药材 k产地云南 o南京圣和制药厂提供 lo经

中国药科大学宋学华教授鉴定为乌骨藤 Μαρσδενια τενοχισσι2

µ α;消癌平片剂及消癌平注射剂 k南京圣和制药厂提供 l∀

硼酸 !氢氧化钠均为分析纯 ~甲醇为色谱纯 ~水为乐百氏

纯净水 ∀

2  方法与结果

211  电泳条件

毛细管柱 }未涂层毛细管柱 kxs Λ° ≅ xs ¦°o有效长度

wu ¦°l~缓冲液 }uss °°²̄ # �
pt硼酸和 tsh 甲醇 k�¤��溶

液调节至 ³� � {1sl~分离电压 }vs ®∂ ~检测波长 }vu{ ±°~温

度 }ux ε ~进样条件 }xs °¥¤µox1s ¶∀每天分析之前 o用 s1t

°²̄# �
pt氢氧化钠溶液冲洗毛细管 ts °¬±o纯净水冲洗 tx

°¬±o运行缓冲液冲洗 ts °¬±∀进样前分别用 s1t °²̄ # �
pt
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氢氧化钠 !纯净水和缓冲液各冲洗 v °¬±∀每 x次进样后更

换缓冲液 ∀

212  对照品溶液的制备

精密称取绿原酸对照品 x °ªo置 ux °�量瓶中 o加甲醇

溶解并稀释至刻度 o摇匀 o即得储备液 ∀取储备液 x °�o置

us °�量瓶中 o加缓冲液至刻度 o得 xs Λª# °�
pt的溶液作为

对照品溶液 ∀

213  供试品溶液的制备

取乌骨藤药材粉末 v ªo精密称定 o加 xsh 甲醇 xs °�o

浸泡 vs °¬±o超声 ys °¬±o放冷 o滤过 o浓缩 o转移至 ts °�量

瓶中 o用运行缓冲液分次洗涤容器 o洗液置同一量瓶中 o加运

行缓冲液至刻度 o摇匀 o用微孔滤膜 ks1uu Λ°l滤过 o取续滤

液 o即得 ∀

214  线性关系考察

精密吸取对照品储备液 touovowox °�o分别置 ts °�量

瓶中 o加缓冲液稀释至刻度 o摇匀 o用微孔滤膜 ks1uu Λ°l滤

过 o分别进样 o记录色谱图 ∀以对照品浓度 kΞ)为横坐标 ,峰

面积 (Ψ)为纵坐标进行回归 o线性方程为 }Ψ � s1xwy wΞ n

w1|xu u, ρ� s1||| z∀结果表明 o绿原酸在 ut1s ∗ tsx1s Λª

# °�
pt内线性关系良好 ∀

215  精密度试验

取对照品溶液 kxs Λª# °�
pt
lo连续进样 y次 o记录绿原

酸峰面积 o结果表明峰面积的 � ≥⁄为 t1uh ∀

216  稳定性试验

取 / u1v0项下溶液 o分别于 souowoyo{ «进样 o测得绿原

酸的峰面积 � ≥⁄为 t1{h o表明样品溶液在 { «内稳定 o均可

测定 ∀

217  重复性试验

取同一批乌骨藤药材 y份 o按 / u1v0项下制备成供试品

溶液 o分别进样 o测定绿原酸含量的 � ≥⁄为 u1th o表明方法

可行 o重复性好 ∀

218  加样回收率试验

精密称取已测含量的样品 kutu1wu Λª# ª
pt
lt1x ªo精密

加入对照品适量 o配成中间浓度溶液 o按 / u1v0项下方法操

作 o平行操作 y份 o计算加样回收率 ∀平均回收率为

tss1wh o� ≥⁄为 t1vh o结果见表 t∀

表 1  乌骨藤药材中绿原酸的加样回收率试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·©²µµ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·¶²©¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§¬± Μαρσδε2

νια τενοχισσιµ α

编号
取样量

rª

样品含

量 rΛª

对照品

加入量

rΛª

测得总

量 rΛª

测得量

rΛª

回收率

rh
平均值 � ≥⁄

t tqxsu vt|qt vt{qu yv|qu vusqt tssqy

u tqw|x vtzqy vt{qu yv{qu vusqy tssq{

v tqxvy vuyqv vt{qu ywsqu vtvq| |{qz tssqw tqv

w tqxuw vuvqz vt{qu ywtqt vtzqw ||qz

x tqw|{ vt{qu vt{qu yv|qu vutqs tssq|

y tqw|y vtzq{ vt{qu ywtqu vuvqw tstqy

219  样品含量测定

分别取三批乌骨藤药材各 v ªo精密称定 o按 / u1v0项下

制备成供试品溶液 o在选定的色谱条件下测定绿原酸含量 o

sxsttttosxtstut和 sysxsvu三批的测定结果分别为 |y1wuo

{y1xs和 tu1wu Λª# ª
pt ∀对照品和供试品色谱图见图 tk�o

�l∀

取消癌平注射液 x °�o精密量取 o至 ts °�量瓶中 o加运

行缓冲液至刻度 o摇匀 o用微孔滤膜 ks1uu Λ°l滤过 o取续滤

液 o即得 ∀在选定的色谱条件下测定绿原酸含量 o三批消癌

平注射液中绿原酸含量分别为 u1sutou1uvwot1|{u °ªr支 o

供试品色谱图见图 tk≤l∀

取消癌平片 o除去包衣 o研细 o取 vªo精密称定 o按 / u1v

项 0下制备成供试品溶液 o在选定的色谱条件下测定绿原酸

含量 o三批消癌平片中绿原酸含量分别为 s1tzu °ªr片 o

s1ty{ °ªr片 os1t{| °ªr片 o供试品色谱图见图 tk⁄l∀

图 1  绿原酸对照品 k�l与乌骨藤药材 k�l!消癌平注射液

k≤l!消癌平片 k⁄l的 � °≤∞图谱

t p绿原酸

Φιγ 1  � °≤∞ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§k�l ¤±§¶¤°2

³̄ ¶̈²©Μαρσδενια τενοχισσιµ αk�lo ÷¬¤²¤¬³¬±ª ¬±­̈¦·¬²± k≤ lo

÷¬¤²¤¬³¬±ª×¤¥̄ ·̈k⁄l

t p ¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§

3  讨论

311  测定波长的选择
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取绿原酸对照品溶液为分析对象 o以 uss °°²̄ # �
pt硼

酸 k³� {1sl为运行缓冲液 o在 uss ∗ wss ±°进行二极管阵列

扫描 o结果在 vu{ ±°处吸收大 o检测灵敏度高 o基线稳定 ∀

故选择 vu{ ±°为检测波长 ∀

312  缓冲液 ³�值的选择

绿原酸为酚酸类化合物 o具有弱酸性 o缓冲液的条件摸

索主要在 ³�值 z ∗ |弱碱性范围内进行 ∀随着 ³�值的增

加 o绿原酸与周围物质的分离度增大 o迁移时间也随之增长 ∀

结果表明 o当 ³�为 {时 o绿原酸与周围物质能够达到基线分

离且迁移时间适宜 ∀

313  缓冲液的种类和浓度的选择

考察了磷酸盐 !硼砂和硼酸缓冲液系统 ∀试验发现采用

硼酸为缓冲液时 o峰形对称 o分离效率高 o且当浓度达到 uss

°°²̄# �
pt时 o绿原酸与周围组分分离度达到最佳 ∀

314  有机溶剂对分离的影响

在毛细管电泳中 o有机溶剂作为改性剂 o可以改善分离 ∀

本试验考察了甲醇含量为 xh ∗ uxh对分离的影响 ∀结果表

明 o随着甲醇含量的增加 o绿原酸与周围组分的分离度增加 o

但是迁移时间增长 o且焦耳热增加使得基线噪音变大 ∀故最

终确定缓冲液系统为 uss °°²̄# �
pt硼酸含 tsh甲醇 k³� �

{1sl∀

315  运行电压的选择

提高分离电压可以缩短分析时间 o试验中考察了 ts ∗ vs

®∂电压时绿原酸的分离情况 ∀电压为 vs ®∂ 时分离时间

短 o分离效率高且峰形尖锐 o因此选择 vs ®∂为分离电压 ∀

316  高效毛细管电泳作为一种新的分离分析方法 o具有高

效 !快速 !操作成本低 !试剂用量少等突出优点 o在药物分析

中得到日益广泛的应用 ∀本试验建立的乌骨藤药材及其制

剂中绿原酸的毛细管电泳分离分析方法 o可使绿原酸与其他

组分得到完全分离 o为乌骨藤及其制剂中绿原酸的含量分析

提供了一种新的色谱参考条件 ∀
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�°�≤测定黄体酮氢化可的松霜中黄体酮和氢化可的松的含量
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摘要 }目的  建立黄体酮氢化可的松霜中黄体酮和氢化可的松含量测定的高效液相法 ∀方法  采用 ≤t{
色谱柱 oo流动相为乙

腈 2水 ktΒtlo检测波长为 uws ±°o流速为 t1s °�# °¬±
pt ∀结果  黄体酮浓度在 {1stu ∗ ws1sy Λª# °�

pt内与峰面积呈良好的

线性关系 kρ� s1||| |tlo平均回收率为 ||1xyh k� ≥⁄h为 t1wzh l∀氢化可的松浓度在 x|1wv ∗ tv{1yz Λª# °�
pt内与峰面

积呈良好的线性关系 kρ� s1||| |wlo平均回收率为 tss1t|h k� ≥⁄h为 t1u{h l∀结论  本法简便 !快捷 o结果准确 o适用于该

制剂的质量控制 ∀
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