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表 ! 回收率试验结果（$ 1 "）

对盐酸维拉帕米进样量 # % & 进行回归，得方程 & 1 !)* +!. % 2
) "+-( +，’ 1 /( """ .。结果表明盐酸维拉帕米进样量在 !( / 3 !/( / !%
范围内与峰面积呈良好的线性关系。

精密度试验：精密吸取对照品溶液 )/ !4，按上述色谱条件重

复进样 + 次，测定峰面积。结果的 !"# 为 /( .!0 ，不超过 !( /0 ，说

明精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，按上述色谱条件测定 ’ 次，

每次间隔 ! 5。结果样品在 ’ 5 内稳定性良好，样品中盐酸维拉帕米

含量的 !"# 为 /( /-0 。

重现性试验：精密称取同一样品共 + 份，用流动相溶解并稀释至

/( )’ $% 6 $4，测定含量。结果的 !"# 为 /( ++0，说明重现性良好。

回收率试验：精密称取盐酸维拉帕米约 !+，)/，)* $% 各 , 份，

按处方比例分别加入适量的辅料，用流动相溶解并稀释至含量测

定项下的浓度，用高效液相色谱法测定含量，分别计算回收率，结

果见表 !。

!" # 样品含量测定

取 , 批样品，按上述供试品溶液制备方法及色谱条件进行测

定，以外标法计算含量。结果批号为 )//,/+/)，)//,/+/,，)//,/+/*
的样品中盐酸维拉帕米含量分别为标示量的 !//( *0 ，""( )’0 ，

""( +’0 。

! 讨论

本品为盐酸维拉帕米注射液改剂型产品，盐酸维拉帕米原料

与注射液标准中含量测定采用 7849 法 : ! ;。为保证产品质量，本试

验建立了 7849 法测定注射用盐酸维拉帕米含量的方法，并进行了

方法学考察。结果表明，本方法简便、准确，灵敏度高，重现性好，可

用于注射用盐酸维拉帕米的含量测定与质量控制。
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高效液相色谱法测定鱼腥草素钠片的含量
曾令高 !，李 静 )

（!( 重庆市药品检验所，重庆 */!!)!； )( 重庆药友制药有限责任公司，重庆 */!!)!）

摘要：目的 用高效液相色谱法（7849 法）测定鱼腥草素钠含量。方法 采用 MEB$>I@ED 9!. 色谱柱（)’/ $$ O *( + $$，’ !$），以甲醇 2 水 2
!/0四丁基氢氧化铵（-/ S ,/ S /( ,）为流动相，检测波长为 )., I$。结果 鱼腥草素钠质量浓度线性范围为 -( */. 3 ,-( /* !% 6 $4# ’ 1 /( """ .&，
平均回收率为 ".( -)0 ，!"# 为 !( +0 。结论 7849 法简便、准确，可用于鱼腥草素钠片的质量控制。
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鱼腥草素钠对卡他球菌、流感杆菌、金黄色葡萄球菌有明显的

抑制作用，并能明显拮抗炎症早期的炎症渗出和组织水肿，对炎症

性疼痛反应也有较强的抑制作用。在 !""’ 年版《中国药典（二部）》:! ;

中，鱼腥草素钠片含量的测定方法为氧化还原滴定法，该法操作烦

琐，影响因素多，重现性较差。为此，笔者用高效液相色谱法 #7849
法 & 测定鱼腥草素钠的含量。该方法分离度好、灵敏度高、专属性

强，可用于鱼腥草素钠片的质量控制。

’ 仪器与试药

78 V%ED?IA !!// 高效液相色谱仪及色谱工作站，岛津 LW ))/!

紫外可见分光光度仪。鱼腥草素钠对照品（中国药品生物制品检定

所，批号为 /)*- 2 "+/!，归一化法测定含量为 ""( */0 ）；鱼腥草素

钠 片 （云 南 英 茂 红 河 制 药 有 限 公 司 ，批 号 为 /’/!/!，/’/!/)，

/’/!/,）；甲醇为色谱纯，其他试剂为分析纯，水为重蒸馏水。

# 方法与结果

!" $ 色谱条件

色谱柱：MEB$>I@ED 9!. 柱 # )’/ $$ O *( + $$X ’ !$&；流动相：甲

醇 2 水 2 !/0 四丁基氢氧化铵（-/ S ,/ S /( ,）；流速：!( / $4 6 $EI；

检测波长：)., I$；柱温：,/Y ；进样量：)/ !4。在此条件下，色谱图
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黄精药材中黄精多糖的含量测定
童 红 #，申 刚 !

（#$ 贵州省药品检验所，贵州 贵阳 %%"""&； !$ 贵州科辉制药有限责任公司，贵州 贵阳 %%"""#）

摘要：目的 建立黄精中黄精多糖的含量测定方法。方法 采用分光光度法，测定波长为 %’! ()。结果 无水葡萄糖线性范围为 **$ !+ ,
#--$ .! !/（! 0 "$ --- +），平均回收率为 #""$ *’1 ，"#$ 0 #$ ’"1 。结论 该方法灵敏、准确、重现性好，可用于黄精药材的质量控制。

关键词：黄精药材；黄精多糖；含量测定

中图分类号：!"#$% &’ !"#"% (& 文献标识码：) 文章编号：&**+ , $-.& /"**( 0*- , **"* , *"

黄精为百合科植物滇黄精 %&’()&*+,-./0*)0+*-.2344$ 5675)84$ 、

黄精 %&’()&*+,-. 1020!03-. 95:$ 或多花黄精 %&’()&*+,-. 3(!,&*4.+
7;< 的干燥根茎，按形状不同，习称“大黄精”、“鸡头黄精”、“姜形黄

精”，具有补气养阴、健脾、润肺、益肾功效，用于脾胃虚弱、体倦乏

力、口干食少、肺虚燥咳、精血不足、内热消渴等。此品种系我省承

担起草、修订的 !""% 年版《中国药典（一部）》中药材标准的品种之

一。按照国家药典委员会的要求，参照 !""" 年版《中国药典（一

部）》和有关文献报道 = # > * ?，笔者对黄精中主要成分黄精多糖进行了

含量测定和方法学研究，报道如下。

& 仪器与试药

@A > #!!# 紫外分光光度计（北京普析通用仪器有限责任公

司）。黄精（来源或产地见含量测定项）；"$ !1 蒽酮 > 硫酸溶液（临

用新配制）；无水葡萄糖对照品 B批号为 "+’" > !""""&，中国药品生

物制品检定所，供含量测定用）；其余试剂均为分析纯。

" 方法与结果

!" # 溶液制备

精密称取干燥至恒重的无水葡萄糖对照品适量，加蒸馏水制

成每 # )C 含 "$ **! + )/ 的葡萄糖溶液，作为对照品溶液。精密称

取于 ."D干燥恒重的黄精生药样品粉末 "$ !% /，置圆底烧瓶中，加

’"1 乙 醇 #%" )C，置 沸 水 浴 中 回 流 提 取 # E，趁 热 过 滤 ，残 渣 用

’"1 热乙醇洗涤 * 次，每次 #" )C，再将残渣连同滤纸置烧瓶中，加

蒸馏水 #%" )C，置沸水浴中回流提取 # E，趁热过滤，残渣及烧瓶

用热蒸馏水洗涤 & 次，每次 #" )C，合并滤液与洗液，放冷后移至

!%" )C 量瓶中，用蒸馏水定容，然后精密吸取此溶液 #$ " )C，置

#" )C 具塞干燥试管中，加水至 !$ " )C，摇匀，在冰水浴中缓慢滴

加 "$ !1 蒽酮 > 硫酸溶液至刻度，摇匀，放冷后置沸水浴中反应

表 # 鱼腥草素钠加样回收试验结果（* 0 .）

样品含量 B)/ F
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加入量 B)/ F
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*$ .’# ’

测得量 B)/ F
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表 ! 样品含量测定结果（* 0 *）

"%"#"#
"%"#"!
"%"#"*

7GC2 法

#""$ .
#"*$ #
#"&$ *

药典法

--$ *%
#"!$ &
#"!$ ’

含量（1 ）
批号

中鱼腥草素钠与相邻杂质峰达到基线分离（图 #）。

!" ! 线性关系考察

精密称取鱼腥草素钠对照品 #’$ %! )/，置 %" )C 量瓶中，加流

动相使溶解完全并稀释至刻度，摇匀，得鱼腥草素钠对照品贮备

液。精密量取上述贮备液 #，!，*，&，% )C，分别置 %" )C 量瓶中，用

流动相稀释至刻度，摇匀，取 !" !C 注入液相色谱仪，在上述色谱

条件下，以 !’* () 为检测波长，测定峰面积，以峰面积 5 对鱼腥草

素钠质量浓度 6（!/ H )C）回归，得回归方程 6 0 +$ !+* . I #$ "!. & J
#" > ! 5（! 0 "$ --- ’）。鱼腥草素钠质量浓度在 +$ &"’ , *+$ "& !/ H )C
范围内与峰面积线性关系良好。

!" $ 精密度试验

取本品（批号 "%"#"#），照含量测定项下的方法于同一日和不

同日（% 日内，每日测定 # 次）分别测定 % 次，计算日内和日间精密

度。结果日内平均含量为 --$ ’%1 ，"#$ 为 "$ +-1 ；日间平均含量

为 --$ .*1 ，"#$ 为 "$ -!1 。

!" % 稳定性试验

取一批含量测定用供试品溶液，分别在 "，!，&，’，#! E 进样，结

果供试品溶液在 ’ E 内稳定，峰面积的 "#$ 0 "$ .’1 。

!" & 加样回收试验

分别取已知含量的鱼腥草素钠片研细样品 . 份（约相当于鱼腥

草素钠 #% )/），置 !% )C 量瓶中，分成 * 组，分别加入 !$ ! 项下鱼腥

草素钠对照品贮备液 %，’，#" )C，按 !$ . 项下的方法，自“加流动相

溶解并稀释至刻度”起依法操作，测定峰面积。结果见表 #，表明本

品在上述试验条件下具有良好的回收率，满足含量测定的要求。

!" ’ 样品含量测定

取重量差异项下的样品研细，精密称取适量（约相当于鱼腥草

素钠 #’ )/），置 %" )C 量瓶中，用流动相溶解并稀释至刻度，摇匀，

过滤，精密量取续滤液 ! )C，置 %" )C 量瓶中，用流动相稀释至刻

度，摇匀。照上述色谱条件，以 !’* ()
为检测波长，取 !" !C 注入液相色谱

仪，记录色谱图；另取鱼腥草素钠对照

品适量，同法测定。按外标法以峰面积

计算含量，同时与《中国药典》中的氧

化还原滴定法 =! ?结果比较（表 !）。

. 讨论

$" # 鱼腥草素钠对照品溶液的紫外光谱显示，鱼腥草素钠的最大

吸收波长是 !’* ()，因此选择 !’* () 为检测波长。

$" ! 流动相中添加四丁基氢氧化铵，可以改变色谱峰形，防止峰

的拖尾，使主峰和杂质峰分离完全。

$" $ 用 7GC2 法测定鱼腥草素钠片含量简便、快捷，结果准确可

靠，因此该法可作为鱼腥草素钠的含量测定方法。
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