
方法 o为该药材和其制剂的质量评价提供了一个定量依据 ∀
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摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定脉舒胶囊中木犀草素的含量 ∀方法  用 ��� ��÷ ≥� p ≤t{ kwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°l色

谱柱 o甲醇 2sqwh磷酸溶液 kxxΒwxl为流动相 o流速 tqs °�# °¬±
pt
~检测波长 }vxs ±°~柱温 }vx ε ∀结果  木犀草素的进样量

在 sqssv {yw ∗ sqsuv t{ Λª范围线性关系良好 kρ� sq||| |lo平均加样回收率为 |{qvth k� ≥⁄ � tqtxh lo符合分析要求 ∀结

论  对样品的提取条件和测定条件进行了优选 o为脉舒胶囊中木犀草素的测定提供了一种准确可靠的 � °�≤测定方法 o可更

好的控制其质量 ∀

关键词 }脉舒胶囊 ~木犀草素 ~高效液相色谱法

中图分类号 }� |tzqtst~� |vtqy   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkuss{lsv2suvz2su

Θυαντιτατιϖε ∆ετερµ ινατιον οφ Λυτεολιν ιν Μαισηυ Χαπσυλεσβψ ΗΠΛΧ

≥� �¬±2¼∏±t o≠� �²±ª
u
o• � �¬2¦«̈ ±ª

u
(t. Ζηεϕιανγ ϑινηυα Γυανγφυ Ηοσπιταλ, ϑινηυα vutsss, Χηινα; u. ϑινηυα Ινστιτυτε φορ∆ρυγ

Χοντρολοφ Ζηεϕιανγ Προϖινχε, ϑινηυα vutsss, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² §̈ ·̈µ°¬±¨ ·«̈ ¦²±·̈±·²© ∏̄·̈²̄¬± ¬± °¤¬¶«∏ ¦¤³¶∏̄ ¶̈¥¼ �°�≤qΜΕΤΗΟ∆ Σ  ×«̈ ¤±¤̄¼¶¬¶º¤¶

¦¤µµ¬̈§²∏·²± ¤�¼³̈ µ��� ��÷ ≥� p ≤t{ ¦²̄∏°±kwqy ≅ uxs°°oxΛ°lq×«̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ º¤¶° ·̈«¤±²̄ 2sqwh �v °�w kxxΒwxl~ƒ ²̄º

p µ¤·̈ º¤¶tqs° �# °¬±
pt
q• ¤√¨p ¯̈ ±ª·«º¤¶vxs±°q×«̈ ·̈°³̈ µ¤·∏µ̈ º¤¶¤·vxε qΡ ΕΣΥΛΤΣ ×«̈ ° ·̈«²§º¤¶¶¬°³̄ q̈ ×«̈ ¬̄± µ̈

µ¤±ª̈ ²© ∏̄·̈²̄¬± º¤¶sqssv {yw ∗ sqsuv t{Λª¤±§·«̈ ¦²µµ̈ ¤̄·¬²± kµl º¤¶sq||| |q×«̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|{qvth º¬·« � ≥⁄ tqtxh q

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§¬¶ ¤̈¶¼ ·² §̈ ·̈µ°¬±¨·«̈ ¦²±·̈±·²©°¤¬¶«∏¦¤³¶∏̄ ¶̈q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: °¤¬¶«∏¦¤³¶∏̄ ¶̈~ ∏̄·̈²̄¬±~� °�≤

  脉舒胶囊收载于国家食品药品监督管理局标准 k试行 l

≠ ��su|vussv中 o主要由花生壳加工而成 o花生壳中主含木

犀草素 o为有效的降血脂药 o主要用于高血脂症 ∀原标准中

仅载了以芦丁计算的总黄酮的含量测定 o而芦丁与木犀草素

的作用也有所区别 o且含芦丁的中药较多 o相对容易得到 o仅

测定总黄酮的含量对脉舒胶囊的质量控制意义不大 ∀本实

验建立了脉舒胶囊的主要成分木犀草素的 � °�≤测定法 o为

更好的控制该药质量提供依据 ∀

1  仪器与试药

�ª¬̄̈ ±·tuss高效液相色谱仪 o岛津 �∂ p uwxs紫外可见

分光光度计 ∀木犀草素对照品由中国药品生物制品检定所

提供 o批号为 tttxus p ussusto含量测定用 ~脉舒胶囊由浙江

康恩贝制药股份有限公司提供 k批号 }sxszsu~sxttst~

sysystl∀水为重蒸溜水 o甲醇为色谱纯 k默克公司 lo其余为
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分析纯 ∀

2  色谱条件

色谱柱 }�ª¬̄̈ ±·�²µ¥¤¬ ≥� p ≤t{ kwqy °° ≅ uxs °°ox

Λ°l~流动相 }甲醇 2sqwh 磷酸溶液 kxx Βwxl~流速 tqs

°�# °¬±
pt
~检测波长 }vxs ±°~柱温 }vx ε ~外标法 ∀理论板

数按木犀草素峰计算不低于 x sss∀

3  方法与结果

3q1  测定波长的选择

取对照品溶液 o置紫外分光光度计记录其紫外吸收光

谱 o结果显示木犀草素在 vxs ±°波长处有最大吸收 o故选择

vxs ±°为测定波长 ∀

3q2  对照品溶液

精密称取木犀草素对照品 wq{v °ªo置 ux °�量瓶中 o加

甲醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o即得对照品贮备液 ∀再精密

量取对照品贮备液 u °�o置 ts °�量瓶中 o加甲醇稀释至刻

度 o摇匀 o得对照品溶液 k浓度为 v{qyw Λª# °�
pt
l∀

3q3  供试品溶液

精密称取本品内容物约 sqx ªo置具塞锥形瓶中 o精密加

入 uqx °²̄# �
pt盐酸甲醇溶液 ux °�o密塞 o称定重量 o置水

浴中加热回流 wx °¬±o迅速冷却至室温 o再称定重量 o用 uqx

°²̄# �
pt盐酸甲醇溶液补足减失的重量 o摇匀 o滤过 o精密量

取续滤液 u °�o置 ts °�量瓶中 o加甲醇稀释至刻度 o摇匀 o

微孔滤膜 ksqwx Λ°l滤过 o作为供试品溶液 ∀

3q4  线性关系考察

分别精密吸取对照品溶液 uowoyo{otsotu Λ�注入液相

色谱仪 o测定峰面积 o求得回归方程 }Ψ � {s {t|. u{Ξ p

{. |yyz, ρ � sq||| |∀实验结果表明 o木犀草素进样量在

sqssv {yw ∗ sqsuv t{ Λª内有良好的线性关系 ∀

3q5  稳定性试验

取同一供试品溶液分别在 sowo{otyouwovu «进样 o测定

木犀草素含量 � ≥⁄为 sq{uh o表明样品溶液在 vu «内稳定 ∀

3q6  精密度试验

取同一批号样品 y份 o按 / vqv0项下操作 o依上述色谱条

件测定 o测得样品平均含量为 txq|y °ªo� ≥⁄为 sq|zh o表

明本方法精密度较好 ∀

3q7  回收率试验

称取样品内容物约 squx ªo加入适量的木犀草素对照

品 o按 / vqv0项下操作 o依上述色谱条件测定 o结果见表 to加

样回收率为 |{qvth o� ≥⁄ � tqtxh kν � ylo说明本方法准

确好 ∀

表 1  加样加收率表

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

取样量

rª

样品中木

犀草素

的量 r°ª

添加木

犀草素

的量 r°ª

测得木犀

草素的量

r°ª

回收率

rh

平均值

rh

� ≥⁄

rh

squvw z vqzwx { tq|v xqxt{ | |zquvx |

squvx { vqzyv w tq|v xqxyu { |zqzsy {

squxt u wqss| u wqsx zq|zs s |{q{|v w |{qvt tqtx

squyx | wquwv { wqsx {qsw| y |zqsxx {

squx{ u wqtus | yquz tsqvsx z ||qt{s s

squyt t wqtyz u yquz tsqwtw z ||qz{x v

3q8  样品测定

  分别精密称取三批供试品按 / vqv0项下操作 o按上述色

谱条件测定 o计算样品中木犀草素的含量 o结果列于表 u∀

表 2  样品测定结果 kν � wl

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈kν � wl

批号 木犀草素含量 r°ª# ªpt � ≥⁄rh

sxszsu txq|y tqux

sxttst tyqtv sq|x

sysyst tvq{x tqt|

3  讨论

3q1  方法专属性试验 o取除花生壳外的其他辅料按标准制

备方法制成阴性对照样品 o按 / vqv0项下操作 o按上述色谱条

件测定 o结果阴性对照样品无干扰 o见图 to方法专属性很好 ∀

图 1  脉舒胶囊 � °�≤图谱

� p对照色谱图 ~� p样品色谱图 ~≤ p阴性对照色谱图 ~¤p木犀草素
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3q2  方法耐受性试验过程中曾进行回流提取时间 !盐酸甲

醇溶液浓度及用量进行优化选择 o结果以 uqx°²̄ # �
pt盐酸

甲醇溶液 ux °�加热回流提取 wx °¬±水解提取效果最好 ~流

动相选择参考药典方法 ≈t 
o并对其比例进行优化 o选出文中

的分离度好 !柱效高 !分析时间快的最佳方法 ∀
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