
uxqut °ª# ª
p t奥红胶囊内容物约 sqvx ªo共 y份 o精密称定 ∀

分别加入奥美拉唑对照品溶液 woyo{ °�o按 / uqwqv0方法制

备溶液 o按上述色谱条件测定 o计算奥美拉唑回收率 ∀结果

见表 u∀

表 2  奥美拉唑回收率试验结果 kν � ul

Τ αβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·²©²° ³̈µ¤½²̄ k̈ν � ul

序号
样品量

r°ª

加入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均回

收率 rh

� ≥⁄

rh

t

u

v

w

x

y

{q{u

{qxy

|qsv

{q|z

{qyy

|qsw

sqvwu

sqvwu

sqxtu

sqxtu

sqy{v

sqy{v

|quyz

|qusv

|qwxw

|qw|z

|quzw

tsqsut

tstqt

tsvqw

||qt

tssqu

||qv

tsvqt

tstqsv tq{y

2q4q10  样品含量测定  精密称定奥红胶囊内容物约 sqvx

ªo按 / uqwqv0方法制备供试品溶液 o按上述色谱条件测定峰

面积 o计算含量 ov批样品中奥美拉唑的含量分别为 uwqswo

uxqutouxq{u °ª# ª
p t ∀

3  讨论

以奥美拉唑作为对照品 o对胶囊内容物的甲醇溶液进行

扫描 o结果表明二者在 vsu ±°处均有最大吸收峰 ∀以克拉

霉素作为对照品 o对胶囊内容物的克拉霉素流动相溶液进行

扫描 o结果表明二者在 uts ±°处均有最大吸收峰 o这样为研

究和开发这一院内自制制剂奥红胶囊 o控制其质量 o找到了

检测方法 ∀经液相色谱测定表明在 vsu ±°处测得供试溶液

对奥美拉唑干扰较少 o且分离效果良好 o故选用此波长作为

检测奥美拉唑波长 o选 uts ±°波长作为检测克拉霉素波长 ∀

试验中发现克拉霉素分别用流动相和甲醇配制所得的溶液 o

前者的 � °�≤谱要比后者稳定 o所以试验中克拉霉素均用流

动相进行配制 ∀采用薄层色谱对奥红胶囊内容物进行定性

鉴别 o方法简便 !可靠 ∀实验结果显示 o用 � °2� °�≤法对奥

红胶囊内容物中奥美拉唑和克拉霉素进行定量分析 o具有较

好的准确度和灵敏度 o实验的重复性高 ∀本方法可用于奥红

胶囊中克拉霉素和奥美拉唑的定性及定量研究 o为奥红胶囊

的质量控制建立了分析方法 ∀
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� °�≤同时测定心可舒片中 v种有效成分
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摘要 }目的  建立同时测定心可舒片中 v种有效成分 ) ) ) 葛根素 !丹参酮 µ �和熊果酸含量的 � °�≤ ∀方法  ≤t{
色谱柱 o梯度

洗脱 o流动相为乙腈 2水 k含 sqvh磷酸 lo流速为 tqs °�# °¬±
p t

o柱温为 ux ε o� • ⁄检测器 ∀结果  葛根素 !丹参酮 µ �和熊

果酸的线性范围分别为 xuqy ∗ uyuq{owqu ∗ utqt和 usqx ∗ tsuqy Λª# °�
p t

oρ值分别为 sq||| zosq||| |和 sq||| z~平均加样

回收率分别为 tssqyvh o|zqs{h和 |yq|uh o� ≥⁄分别为 tqwh otqvh 和 tqwh ∀结论  该方法准确 o操作简便 o又可降低质

量检验成本 o可以用于心可舒片的质量控制 ∀
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取上述供试品 o分别精密称取 y份 o每份 sqt ªo按供试

品溶液制备方法制备供试品溶液 o测定含量 o按照回归方程

计算葛根素 !丹参酮 µ �和熊果酸的色谱峰面积 ∀结果葛根

素 !丹参酮 µ �和熊果酸的含量平均值分别为 utqx{yosqust

和 tqx|v °ª # ª
p t

o� ≥⁄分别为 tqyh otq{h和 tqxh ∀

2q8  稳定性试验

精密吸取供试品溶液 ts Λ�o按 souowoyo{ «时间间隔 o

分别进样分析 o测定葛根素 !丹参酮 µ �和熊果酸的色谱峰

面积 o三者的 � ≥⁄分别为 tqwh otq|h和 tquh ∀

2q9  加样回收率试验

称取已知含量的供试品 y份 o每份 sqx ªo置 ts °�量瓶

中 o分别精密加入混合对照品溶液 x °�o按照供试品溶液制

备方法制备并测定 ∀本方法葛根素的加样回收率在 |{qzyh

∗ tstq{xh之间 o� ≥⁄为 tqwh ~丹参酮 µ �的加样回收率在

|xqtwh ∗ |{quyh之间 o� ≥⁄为 tqvh ~熊果酸的加样回收率

在 |xquuh ∗ |{qx|h之间 o� ≥⁄为 tqwh o见表 t∀

表 1  葛根素 !丹参酮 µ �和熊果酸加样回收率实验

Τ αβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©³∏̈ µ¤µ¬±o·¤±¶«¬±²± µ̈ � ¤±§ ∏µ¶²̄¬¦¤¦¬§

测定成分 取样量 rª 理论值 r°ª 加入量 r°ª 实测量 r°ª 回收率 rh 平均回收率 rh � ≥⁄ rh

葛根素 sqsxt u tqtsx w tqvtw s uqwvy { tssqzu tssqyv tqw

sqsxs t tqs{t y uqvzz v ||quw

sqsxu y tqtvx y uqxsx | tsuqvs

sqsxs { tqs|y { uqv{s | |{qzy

sqsxt z tqtty u uqwzx u tstq{x

sqsxv t tqtwy w uqw{z u tstqs|

丹参酮 µ � sqsxt u sqss| { sqtsx x sqttv v |{quy |zqs{ tqv

sqsxs t sqss| y sqttu u |zqw{

sqsxu y sqsts t sqttv x |{qt{

sqsxs { sqss| z sqts| y |xqtw

sqsxt z sqss| | sqtts w |xqyz

sqsxv t sqsts u sqttv t |zqzx

熊果酸 sqsxt u sqs{t t sqxtv s sqxyx z |xquu |yq|u tqw

sqsxs t sqsz| w sqxzs | |yqvz

sqsxu y sqs{v v sqx{z | |{qx|

sqsxs { sqs{s x sqx{u y |{qty

sqsxt z sqs{t | sqx{t z |zqz{

sqsxv t sqs{w t sqxy| z |xqwt

2q10  样品含量测定

取 v个批号的心可舒片内容物 o每批各 v份 o每份约 sqt

ªo按供试品溶液制备方法及色谱条件进行测定 o根据回归方

程计算含量 o结果见表 u∀

表 2  样品中熊果酸 !丹参酮 µ �和葛根素含量测定结果 kν

� vl

Τ αβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²© ∏µ¶²̄¬¦ ¤¦¬§o ·¤±¶«¬±²±¨µ � ¤±§

³∏̈ µ¤µ¬± ¬± ¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批号
葛根素

r°ª# ªp t

� ≥⁄

rh

丹参酮 µ �

r°ª# ªp t

� ≥⁄

rh

熊果酸

r°ª# ªp t

� ≥⁄

rh

sxswwt utqywu tqt sqt|| tqy tqytx tqu

syswvv utqx{y tqy squst tq{ tqx|v tqx

syswvw utqx|s tqz sqt|u tq| tqx{w tqw

3  讨论

3q1  建立了 � °�≤同时测定心可舒片中的有效成分葛根

素 !丹参酮 µ �和熊果酸的含量 o该方法精密度高 o重复性

好 o适宜心可舒片中 v个有效成分的同时测定 ∀采用同一供

试品制备方法 o同时测定多个有效成分 o可以降低质量检验

成本 ∀

3q2  原部颁标准仅对心可舒片中山楂的有效成分熊果酸进

行了鉴别 o刘冰等 ≈x 采用 � °�≤对葛根素和丹参酮 µ �进行

了含量测定 o但没有检测山楂的质量控制项 ∀本试验建立了

v个有效成分同时进行含量测定的方法 o有利于更为全面地

控制心可舒片的质量 o也可为建立其它多成分制剂的含量测

定方法提供参考 ∀

3q3  张冬梅等 ≈y 采用 � °�≤同时测定心可舒片中葛根素和

丹参酮 µ �的含量时 o葛根素在 w °¬±左右出峰 ∀本实验发

现 o葛根素的出峰时间过早会使供试品溶液的含量测定受到

杂质峰的干扰 o因此采用梯度洗脱 o延长葛根素出峰时间至

tt °¬±左右 ∀

对乙腈 2水和乙腈 2水 k含 sqvh磷酸 l进行了比较 o结果

发现在流动相中加入 sqvh磷酸 o得到色谱图的峰形较好 ∀
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≈4   �� � � o ≥�� �≠ o �� ��� ÷ �o ετ αλq ∞¬³̈ µ¬° ±̈·¤̄ ¶·∏§¬̈¶²±
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xuq
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摘要 }目的  测定合欢花中槲皮苷的含量 ∀方法  采用高效液相色谱法 o� ª¬̄̈ ±·2≤t{
柱 kuxs °° ≅ wqy °°ox Λ° lo流动相为乙

腈 2sqth磷酸溶液 kuxΒzxlo检测波长为 uxy ±°o流速为 tqs °�# °¬±
p t ∀结果  槲皮苷进样量在 sqtus w ∗ uqws{ Λª内呈良

好的线性关系 o平均回收率为 ||quh o� ≥⁄ � tqvh kν � yl∀结论  该方法快速简便 o稳定可靠 o专属性强 ∀
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  合欢花为豆科植物合欢 Αλβιζζια ϕυλιβρισσιν ⁄∏µ¤½½q的干燥

花序 ∀合欢花性味甘 o平 ∀有解郁安神的作用 ∀具文献报

道 ≈t 
o合欢花总黄酮含量较高 o其所含黄酮类成分主要为槲

皮苷 o而关于合欢花中黄酮类成分的分析很少报道 o为此 o

笔者建立合欢花中槲皮苷的高效液相色谱含量测定方法 ∀

1  仪器与试药

惠普 � °ttss系列液相色谱仪 k自动进样分析 lo �∂ p

uys紫外分光光度计 k日本岛津 l∀槲皮苷对照品 k中国药品

生物制品检定所 o批号为 tttxv{2usswsvo含量测定用 l∀乙

腈 k� µ̈¦®o色谱纯 lo水 k重蒸水 lo其他试剂均为分析纯 ∀合

欢花药材为笔者收集 z批市场流通商品 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱为 � ª¬̄̈ ±·≤t{ kuxs °° ≅ wqy °° ox Λ°l~流动相

为乙腈 2sqth磷酸溶液 kuxΒzxl~检测波长为 uxy ±°~流速为

tqs °�# °¬±
p t

~柱温 ux ε ~样品进样量为 ts Λ�∀理论板数

按槲皮苷峰计应不低于 v sss∀对照品 !样品色谱图见图 t∀图 1  

对照品和样品色谱图

� p对照品 ~� p样品

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¤±§ ¶¤°³̄¨

� p µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈ ~� p ¶¤°³̄¨

2q2  检测波长的选择

取每 t °�含槲皮苷 vsqt Λª的对照品溶液 o在 uss ∗

wss ±°处扫描 o槲皮苷在 uxyqt ±°波长处有最大吸收 o故选

#|vx#中国现代应用药学杂志 uss{年 tu月第 ux卷第 y期                ≤ «¬± �� �°ouss{ ⁄ ¦̈̈°¥̈ µo∂ ²̄ qux �²qy


