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高效液相色谱法测定心可宁胶囊中原儿茶醛含量
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!$ 贵州得轩堂制药有限公司，贵州 贵阳 %%&&&(）

摘要：目的 建立高效液相色谱（)*+,）法以测定心可宁胶囊中原儿茶醛的含量。方法 色谱柱为 -./0123.4 ,#( 柱 5 #%& 00 6 ’$ 7 008 % !09，
以 &$ &% 014 : + 磷酸二氢钾缓冲液（磷酸调节 ;) 值至 !$ &）< 甲醇（(& = "&）为流动相，流速 # 0+ : 0.2，检测波长 "(& 20。结果 心可宁胶囊

中原儿茶醛线性范围为 &$ &%# > &$ ’%? !@ 5 ! A &$ ??? (% 9 8 平均回收率为 ?($ "BC ，"#$ 为 &$ (%C 。结论 )*+, 法简单，操作方便，重现性

好，阴性无干扰，能有效地控制药品质量。
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药物鉴定

心可宁胶囊为《中华人民共和国卫生部药品标准·中药成方

制剂（第九册）》收载品种8 具有活血散淤、开窍止痛之功效，用于治

疗冠心病、心绞痛及胸闷、心悸、眩晕等。原质量标准只有定性鉴别

而无定量鉴别。由于处方中丹参为加水煎煮，故可检测其水溶性成

分。为了更好地控制产品质量，笔者以制剂所含原儿茶醛为定量指

标，采用高效液相色谱（)*+,）法测定其含量，并进行了方法学考

察，现报道如下。

& 仪器与试药

惠普 ##&& 型高效液相色谱仪（美国），包括四元泵、在线脱气

机、-D- 二极管陈列检测器、柱温箱、"& !+ 进样阀、)* 化学工作

站等；,) < !!& 型超声波清洗机。原儿茶醛对照品（中国药品生物

制品检定所，供含量测定用，批号为 ##&(#& < "&&"&%）；甲醇（色谱

纯）；磷酸二氢钾（分析纯）；磷酸（分析纯）；水为重蒸馏水。

" 方法与结果

!" # 色谱条件

色 谱 柱 ：-./0123.4 ,#( 柱 （#%& 00 6 ’$ 7 00，% !0）E 流 动 相 ：

&$ &% 014 : + 磷酸 二 氢钾 缓 冲液 （磷 酸 调节 ;) 值 至 !$ &）< 甲醇

（(& = "&）；流速：# 0+ : 0.2；柱温：!%F；检测波长："(& 20。

!" ! 对照品溶液制备

精密称取原儿茶醛对照品 #"$ B% 0@，置 #& 0+ 量瓶中，加甲醇

溶解并稀释至刻度，摇匀，再精密吸取 # 0+，置 %& 0+ 量瓶中，加甲

醇稀释至刻度，摇匀，即得。

!" $ 供试品溶液制备

提取溶剂考察：取心可宁胶囊内容物粉末 " 份，每份 #$ % @，精

密称定，分别置 %& 0+ 量瓶中，分别加入甲醇及乙醇 "% 0+，称定质

量，超声提取 !& 0.2，分别用甲醇和乙醇补足减失的质量，摇匀，滤

过，取续滤液注入液相色谱仪，记录峰面积，计算含量。结果显示用

甲醇提取较完全。

提取方式考察：取心可宁胶囊内容物粉末 " 份，每份 #$ % @，一

份加甲醇超声提取，另一份加甲醇回流提取。精密吸取上述溶液各

#& !+，注入液相色谱仪中，记录峰面积，计算含量。结果显示两种

方法无显著差异，为节省时间，采用超声提取。

提取时间考察：取心可宁胶囊内容物粉末 ! 份，每份 #$ % @，分

别超声提取 #%，!&，7& 0.2，精密吸取 #& !+ 注入液相色谱仪，记录

峰面积，计算含量。结果表明超声提取 !& 0.2 即提取完全。

制备方法确定：取装量差异项下内容物粉末 #$ % @，精密称定，

置 %& 0+ 具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 "% 0+，准确称定质量，超声

处理 !& 0.2，放冷，称重，用甲醇补足减失的质量，摇匀，用 &$ ’% !0
微孔滤膜滤过，取续滤液作为供试品溶液。

!" % 方法学考察

空白干扰试验：取处方中除去丹参的其他药材，按供试品制备

工艺制成空白制剂，再按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶

液。分别吸取阴性对照品溶液、原儿茶醛对照品溶液、供试品溶液

各 #& !+，注入色谱仪。结果在与对照品色谱峰相应的位置上无吸

收峰（见图 #），说明处方中其他成分及辅料对测定结果无影响。

线性关系考察：精密吸取对照品溶液 5&$ &"% % 0@ : 0+9"，7，#&，

#’，#( !+，注入液相色谱仪，记录峰面积。以对照品溶液进样量

（!@）为横坐标、峰面积为纵坐标绘制标准曲线，得原儿茶醛的回归

方程为 % A ! %??$ # & G !$ !，! A &$ ??? (% 5 ’ A % 9。结果表明原儿茶

醛进样量在 &$ &%# > &$ ’%? !@ 范围内与峰面积具有良好的线性。

精密度试验：精密吸取对照品溶液 #& !+，注入液相色谱仪中，

连续进样测定 % 次，记录峰面积。结果的 "#$ 为 #$ ?"C ，表明仪器

精密度良好。

稳定性试验：将同一批供试品溶液分别于 &，"，7，( H 吸取 #& !+，

注入液相色谱仪中测定，记录峰面积。结果的 "#$ 为 &$ !%C ，表明

供试品溶液在 ( H 内稳定性良好。

重现性试验：取同一批样品 % 份，每份约 #$ % @，照供试品溶液

方法制备，分别吸取 #& !+ 进样，记录峰面积并计算含量。结果的

"#$ 为 &$ (&C ，说明方法重现性良好。

加样回收试验：取已知含量（&$ !%( ? 0@ : @）的样品 % 份，每份 &$ B%@，
精密称定，于每份中加入原儿茶醛对照品溶液（&$ &#& ?"( 0@ : 0+）

"% 0+，照供试品溶液方法制备待测溶液，取 #& !+ 进样，计算回收

率。结果见表 #。

!" & 样品含量测定

样品含量（0@）

&$ "7? ’
&$ "7? %
&$ "7? ’
&$ "7? B
&$ "7? (

加入量 50@ 9

&$ "B! "
&$ "B! "
&$ "B! "
&$ "B! "
&$ "B! "

测得量（0@）

&$ %B! "
&$ %’& 7
&$ %!B B
&$ %!? B
&$ %!’ ?

回收率（C ）

?($ &"
??$ "!
?($ "#
?($ (!
?B$ &’

&（C ）

?($ "B

"#$（C ）

&$ (%

表 # 原儿茶醛加样回收试验结果 5 ’ A % 9
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标准曲线法测定硫酸庆大霉素片的抗生素效价
田光彩

（河南省濮阳市食品药品检验所，河南 濮阳 "#$%%%）

摘要：用标准曲线法测定硫酸庆大霉素片的抗生素效价，其浓度在 "& ’ ( )%& * + , -. 范围内菌圈清晰，标准品菌圈直径与中心浓度菌圈的

差与抗生素浓度对数线性关系良好（! / %& 001 *"），结果重现性好，效果满意。

关键词：标准曲线法；抗生素效价；硫酸庆大霉素片

中图分类号：!"#$% &；!"$’% & (# 文献标识码：) 文章编号：&**+ , -".& /#**$ 0&1 , **.. , *#

按供试品溶液制备方法处理 ! 批样品。精密吸取供试品溶液

与对照品溶液各 )% !.，注入色谱仪中，记录峰面积，以外标法计算

含量。结果批号为 ’%%"%"%)，’%%"%"%’，’%%"%"%! 的 ! 批样品中原

儿茶醛平均含量分别为 %& )#0，%& )!%，%& )#’ -2 , 粒。

. 讨论

将原儿茶醛对照品溶液置紫外 3可见分光光度计于 ’%% ("%% 4-
波长范围内扫描，结果原儿茶醛在 ’1% 4- 波长处有最大吸收，故

选择 ’1% 4- 为检测波长。根据 )% 批样品的含量测定数据，暂规定

本品含丹参以原儿茶醛（5$6)*7）计，不低于 %& )% -2 , 粒。
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硫酸庆大霉素片属氨基糖苷类药物，与氨基糖苷类其他抗生

素比较，抗菌谱广，抗菌活性强。’%%# 年版《中国药典（二部）》规定

用二剂量法或三剂量法 8 ) 9测定其抗生素微生物效价。笔者用标准

曲线法（又称一剂量法）8’ 9测定其效价，取得了良好效果。

& 仪器、试药与菌种

仪器：5=: 3"型抑菌圈自动测量仪（上海波浦电脑系统工程

有限公司），6& > 电恒温水浴锅（上海医疗器械厂），隔水式 <?@ 3
A6> 3 "%@# 型 电 热 恒 温 培 养 箱 （国 营 创 新 医 疗 器 械 厂 ），. 3
)*%AB< 分析天平（日本岛津公司），@@C& >D")& ’1% 型手提式蒸气

灭菌器（上海华线医用核子仪器厂），测定抗生素效价用培养皿（直

径 0% --），牛津杯，陶瓦盖等。

试药及菌种：磷酸二氢钾（分析纯），磷酸氢二钾（分析纯），硫

酸 庆 大 霉 素 片 （规 格 "% %%% +，批 号 为 ’%%#%$%$，’%%*%#%"，

’%%*%"%)，’%%*%"%#，开封制药E集团F有限公司）；抗生素检定培养

基#（G6 值为 $& 1 ( 1& %，中国药品生物制品检定所）；短小芽孢杆

菌 8 5:55（H）*!’%’，河南省药品检验所 9。
# 方法与结果

!" # 缓冲液、菌悬液及双碟制备

取磷酸氢二钾 ))& )1 2 与磷酸二氢钾 %& 1’ 2，加水使成 ’ %%% -.，

滤过，在 ))#I 灭菌 !% -J4，即得磷酸盐缓冲液（G6 / $& 1）。取短

小芽孢杆菌 8 5:55（H）*!’%’ 9的营养琼脂斜面培养物，接种于盛

有营养琼脂培养基的培养瓶中，在 !# ( !$I 培养 $ K，用革兰氏

染色法涂片镜检，应有芽孢 1#L 以上，用灭菌水将芽孢洗下，在

*#I 加热 !% -J4，即得短小芽孢杆菌菌悬液。取直径约 0% --，高

)* ( )$ -- 的平底双碟，分别注入加热融化的抗生素检定培养基#
’% -.，使在碟底内均匀摊布，放置水平台上使凝固，作为底层；

另取抗生素检定培养基#适量加热融化后，放冷至 *%I ，加入短

小芽孢杆菌菌悬液适量（能得清晰的抑菌圈为度，使标准品溶液

的中心浓度所致的抑菌圈直径为 )# ( )$ --）摇匀，在每一双碟

中分别加入 # -.，使在底层上均匀摊布，作为菌层。放置水平台

上冷却后，在每一双碟中以等距离均匀放置牛津杯 * 个，用陶瓦

圆盖覆盖，备用。

!" ! 标准曲线制备

中心浓度选择：根据抗生素的对数浓度（剂量）与抑菌圈（反

应）关系的线性范围，选择中心浓度 "% / *& 1 + , -.。

标准溶液浓度确定：各剂量按等比级数稀释，剂距为 ) M %& 11，

算出与中心剂量邻近的 ’ 个高低浓度，"% N ) 及 "% 3 )，再分别计算各

剂量的浓度，各种浓度 "O（#) $ #1）分别为 "& ’，"& 1，#& #，*& "，$& ’，

1& ’，0& !，)%& * + , -.。

硫酸庆大霉素标准溶液制备：精密称取硫酸庆大霉素标准品，

用灭菌水制成 ) %%% + , -. 的溶液，精密吸取 )% -.，置 )%% -. 量

瓶中，加上述灭菌磷酸盐缓冲液（G6 / $& 1）稀释成 )%% + , -.。再分

别精密吸取 *& 1，"& ’，"& 1，#& #，*& "，$& ’，1& ’，0& !，)%& * -.，置 )%% -.

标准品浓度

P+ , -.Q
%%

中心浓度抑菌圈直径（%%）
表 ) 硫酸庆大霉素标准曲线试验数据

各剂量抑菌圈直径（%O） &R

%O 3 %%
"& ’

"& 1

#& #

*& "

$& ’

1& ’

0& !

)%& *

)
)#& 0#
)#& %0
)*& ’#
)#& "#
)#& "%
)*& ’’
)*& "1
)*& ’0
)*& ’"
)#& 11
)#& 1’
)#& $0
)*& )%
)*& %"
)*& "$
)*& ’!
)*& )#
)#& *"
)#& *0
)#& **
)#& "0
)*& !*
)#& 1$
)#& 0#

’
)#& 0$
)#& %$
)*& !)
)*& ’%
)*& ))
)*& "1
)#& 0"
)#& 1#
)*& ")
)*& )*
)*& %0
)*& )"
)#& 1#
)#& $1
)#& 00
)*& %$
)*& %%
)*& ’#
)*& *)
)#& ##
)#& 1%
)*& $’
)#& #$
)#& 0"

!
)#& *)
)#& *$
)*& #"
)*& )!
)*& %!
)*& !"
)#& "’
)#& ’"
)*& ""
)#& 11
)#& 1’
)*& *’
)#& )’
)#& )%
)*& 0)
)*& $0
)*& *1
)#& #1
)*& $’
)#& *’
)#& *%
)#& %%
)*& )’
)*& %)

)*& %%

)*& %"

)*& %!

)*& %’

)#& 0’

)*& %"

)*& %1

)*& %"

)
)$& "0
)$& "#
)#& )%
)#& )#
)#& "$
)#& $%
)$& 0)
)$& 01
)*& %*
)#& 1%
)#& %%
)*& *%
)#& )%
)#& %0
)*& $*
)$& %’
)*& 0#
)*& )$
)$& %*
)$& *’
)*& $’
)$& %#
)$& ’!
)$& ))

’
)$& !)
)$& !*
)$& $$
)$& *’
)$& 1%
)#& !"
)#& !%
)$& 0$
)#& %)
)#& !1
)#& "!
)*& )!
)#& *1
)#& *1
)*& !*
)*& 0#
)*& !*
)*& "%
)*& 1*
)*& ##
)*& "0
)$& )#
)$& !0
)$& !"

!
)$& "*
)$& "%
)#& %1
)$& $$
)$& #!
)#& ’’
)#& $%
)$& ’1
)#& "%
)#& "!
)#& "*
)#& 1#
)*& ’$
)*& "%
)*& *#
)*& !’
)*& *#
)#& %%
)*& *1
)*& *#
)*& *!
)$& 0$
)*& *)
)*& %0

)$& "% 3 )& "%

)#& %$ 3 %& 0$

)#& !0 3 %& **

)#& $* 3 %& ’*

)#& 0’ 3 %

)*& #) 3 %& "$

)*& 1% 3 %& $’

)$& ’) 3 )& )$


