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摘要：目的　建立用ＨＰＬＣ同时测定复方益肝灵片中水飞蓟宾、五味子醇甲的含量。方法　ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×
４６ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇水，梯度洗脱为０→６０ｍｉｎ（甲醇４０％→７５％，水６０％→２５％），检测波长：水飞蓟宾２８７ｎｍ，五
味子醇甲２５０ｎｍ。结果　水飞蓟宾和五味子醇甲分别在４９６～３９６８μｇ·ｍＬ－１（ｒ＝０９９９８）和４００～３２００μｇ·ｍＬ－１（ｒ＝
０９９９８）内呈良好的线性关系，平均加样回收率分别为９８８％和９９５％，ＲＳＤ分别为０９６％和０５９％。结论　该方法简便、
快速、重复性好，可用于复方益肝灵片的质量控制。
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　　复方益肝灵片由水飞蓟素、五仁醇浸膏组成，具
有益肝滋肾，解毒祛湿的功效，临床用于肝肾阴虚，

湿毒末清引起肋痛，纳差，腹胀，腰酸乏力，尿黄等

症；或用于慢性肝炎转氨酶增高者，疗效确切。其质

量标准为卫生部药品标准中药成方制剂第十二册收

载［１］，标准中采用ＵＶ法测定水飞蓟素含量（以水飞
蓟宾计），未对制剂中的五仁醇进行含量测定。文

献资料对本制剂的质量研究仅限于用ＨＰＬＣ分别测
定制剂中水飞蓟宾和五味子醇甲的含量［２３］。本文

采用ＨＰＬＣ同时测定制剂中水飞蓟宾及五味子醇甲
的含量，方法重复性好，专属性强，操作上更为简便、

快速，为该制剂的研究和质量控制提供了更有价值

的手段，同时也对复方制剂的质量控制方法进行了

有益的探索。

１　仪器与材料
ＳＨＩＭＡＤＺＵＬＣ１０ＡＴｖｐ高效液相色谱仪（ＬＣ

１０ＡＴｖｐ泵，ＳＰＤ１０Ａｖｐ紫外检测器，日本岛津）；
Ｎ２０００色谱数据工作站（浙江大学智能信息工程研

究所）；ＴＵ１９０１型紫外可见分光光度计（北京普析
通用）。

水飞蓟宾对照品（０８５６２００２０３），五味子醇甲对
照品（０８５７９６０１），均购自中国药品生物制品检定
所；复方益肝灵片（由江苏中兴药业有限公司提供，

批号：２００５０６０７、２００５０７０１、２００５０７１８），阴性样品（自
制）。甲醇为色谱纯，其他试剂均为分析纯，水为新

鲜制备的超纯水。

２　方法与结果
２．１　色谱条件

色谱柱：ＤｉａｍｉｎｓｉｌＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５
μｍ）；流动相为甲醇水，梯度洗脱为０→６０ｍｉｎ（甲
醇４０％→７５％，水６０％→２５％），检测波长：水飞蓟
宾２８７ｎｍ，五味子醇甲 ２５０ｎｍ（３０ｍｉｎ处波长由
２８７ｎｍ切换为２５０ｎｍ）；流速为１０ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱
温：２５℃；理论板数：按水飞蓟宾峰计算应不低于
５０００、按五味子醇甲峰计算应不低于 ２０００；分离
度：应不小于１５；阴性样品无干扰，见图１。
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图１　对照品（Ａ）与样品（Ｂ）ＨＰＬＣ色谱图
１－水飞蓟宾对照品；２－五味子醇甲

Ｆｉｇ１　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅ（Ａ）ａｎｄｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ（Ｂ）
１－ｓｉｌｙｍａｒｉｎ；２－ｓｃｈｉｚａｎｄｒｏｌ

２２　对照品溶液的制备
分别精密称取水飞蓟宾对照品、五味子醇甲对

照品适量，加甲醇制成每１ｍＬ含水飞蓟宾２０μｇ、
五味子醇甲１２μｇ的混合对照品溶液，即得。
２３　供试品溶液的制备

取本品１０片，研细，混匀，精密称取 ０２ｇ，置
１００ｍＬ具塞锥形瓶中，精密加入甲醇５０ｍＬ，称定重
量，加热回流１ｈ，放冷，再称定重量，用甲醇补足减
失的重量，取上清液用微孔滤膜（０４５μｍ）滤过，取
续滤液，即得。

２４　阴性样品溶液的制备
按制剂处方比例制备阴性样品，按“２３”项下

方法制得阴性样品溶液。

２５　线性关系考察
精密称取水飞蓟宾对照品４９６ｍｇ、五味子醇

甲对照品４００ｍｇ，置１００ｍＬ量瓶中，加甲醇溶解
并稀释至刻度，摇匀，分别精密吸取１０，２０，４０，
５０，６０，８０ｍＬ至１０ｍＬ量瓶中，加甲醇稀释至刻
度，摇匀，用微孔滤膜（０４５μｍ）滤过，分别精密吸
取２０μＬ，依次注入液相色谱仪，记录色谱图，以峰
面积对浓度（μｇ·ｍＬ－１）进行线性回归。结果水飞
蓟宾在４９６～３９６８μｇ·ｍＬ－１内呈良好的线性关
系，线性方程为 Ｙ＝２７０９８Ｘ－２０７２９，ｒ＝０９９９８；
五味子醇甲在４００～３２００μｇ·ｍＬ－１内呈良好的
线性关系，线性方程为 Ｙ＝２５４０３Ｘ－６２７７６，ｒ＝
０９９９８。
２６　仪器精密度试验

精密吸取混合对照品溶液重复进样６次，记录
色谱图，结果水飞蓟宾峰面积 ＲＳＤ为０５５％，五味
子醇甲峰面积 ＲＳＤ为 １０７％，表明仪器精密度良
好。

２７　稳定性试验
取同一供试品溶液分别于 ０，２，８，２４，４８ｈ进

样，记录色谱图，结果水飞蓟宾峰面积 ＲＳＤ为
１８６％，五味子醇甲 ＲＳＤ为１７３％，表明供试品溶
液在４８ｈ内稳定。
２８　重复性试验

精密称取同一批样品６份，按“２３”项下所述
方法制备供试品溶液，进样测定，记录色谱图，计算

各组分含量，结果水飞蓟宾含量 ＲＳＤ为１７３％，五
味子醇甲含量ＲＳＤ为１６３％，表明重复性良好。
２９　加样回收率试验

取已知含量的样品９份，精密称定，分别精密加
入对照品溶液适量，按“２３”项下操作，进样测定，
计算平均加样回收率。结果水飞蓟宾的平均加样回

收率为９８８％，ＲＳＤ为０９６％；五味子醇甲的平均
加样回收率为９９５％，ＲＳＤ为０５９％。
２１０　样品测定

取复方益肝灵片样品，按上述测定方法测定样

品中含量，结果见表１。
表１　样品测定结果（ｎ＝３）
Ｔａｂ１　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ（ｎ＝３）

批号
平均含量／ｍｇ·ｇ－１

水飞蓟宾 五味子醇甲

ＲＳＤ／％

水飞蓟宾 五味子醇甲

２００５０６０７ ４３．７４ ２．６６ １．０５ １．２６

２００５０７０１ ４３．０９ ２．７４ ０．８３ １．０４

２００５０７１８ ４４．１２ ２．５１ １．３２ １．３５

３　讨论
３１　检测波长的选择

分别取水飞蓟宾对照品溶液、五味子醇甲对照

品溶液在２００～４００ｎｍ处扫描，水飞蓟宾在２８７ｎｍ
处有最大吸收，五味子醇甲在 ２５０ｎｍ处有最大吸
收，结合文献确定水飞蓟宾的检测波长为２８７ｎｍ，
五味子醇甲的检测波长为２５０ｎｍ。
３２　色谱条件的选择

曾采用文献中流动相甲醇水（１３∶７）进行试
验［４］，结果水飞蓟宾色谱峰未分开，五味子醇甲色
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谱峰拖尾，理论板数较低。调整流动相比例为甲醇
水（６０∶４０）、甲醇水（５０∶５０）、甲醇水（４５∶５５），结
果仍不够理想。鉴于等度洗脱的效果不理想，因此

采用梯度洗脱，经反复摸索采用本文所述的梯度，不

仅分离效果良好且有效地缩短了分析时间。
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氨基葡萄糖３种含量测定方法的比较
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摘要：目的　比较了ＵＳＰ法、ＨＰＬＣ衍生化法和紫外分光光度法测定氨基葡萄糖含量的准确性和可靠性。方法　①ＵＳＰ法参
照ＵＳＰ２８，采用Ｃ８色谱柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），以乙腈０．０５％磷酸溶液（调 ｐＨ３．０）（４０∶６０）为流动相，检测波长１９５
ｎｍ，柱温：３０℃；②ＨＰＬＣ衍生化法采用Ｃ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），以乙腈０．０５％磷酸溶液（调ｐＨ３．０）为流动相进
行梯度洗脱，检测波长２６５ｎｍ，柱温：３０℃，氨基葡萄糖与芴甲氧羰酰琥珀酰亚胺（ＦＭＯＣＯＳｕ）溶液反应的衍生物在上述条件
下检测；③紫外分光光度法采用在碳酸钠溶液环境下铁氰化钾与氨基葡萄糖反应后在４２０ｎｍ处测定吸收值。结果　３种方
法的线性均较好，ＨＰＬＣ衍生化法和ＵＶ法测定原料药的精密度和回收率均比ＵＳＰ方法好。ＵＳＰ法测定氨基葡萄糖硫酸盐及
其制剂的含量偏低。结论　ＵＳＰ方法测定结果不理想，ＨＰＬＣ衍生化法和ＵＶ法均适合氨基葡萄糖原料的测定，而ＨＰＬＣ衍生
化法更适合制剂的含量测定。

关键词：氨基葡萄糖；含量测定；ＵＳＰ法；ＨＰＬＣ衍生化法；ＵＶ法
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