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= 0
·

6 2%
。

4
.

稳定性试验 取同一批样 品
,

按
“
8 ”项方法

操作
,

每隔 lh 测定 1 次
,

在 1 2h 内溶液稳定
,

R S D -

1
·

2 8 %
。

5
.

重 现 性 试 验 取 同 一 批 样 品 (批 号

20 01 05 0 1 )
,

精密称定 6 份
,

分别按
“

8’’项方法操作
,

样品中绿 原酸的平均含 量为每片 0
.

so m g
,

R SD -

l
·

0 9 %
。

5
.

阴性对照的测定 取不含有金银花药材 的

样品
,

按
“

8’’项方法操作
。

结果表明
,

本品处方中的其

他药材不含绿原酸成分
,

色谱图见图 1
。

Dr u g S tand
a r d s o f C h in a Z oo 4 . v o盆

.

S N o
.

l

8
.

样品含量测定 取样 品 20 片
,

降去糖衣
,

研

细
,

精密称取适量 (相 当于绿原酸 sm g )
,

置 100 m L

量瓶 中
,

加 甲醇适量
,

超声 30 m in
,

放冷至室温
,

加

甲醇至刻度
,

摇匀
,

滤过
,

取滤液 5川进样分析
,

结果

见表 1
。

衰 1 样品含童浏定结果 (n 一 3)

批 号 绿原酸含量 (m g / 片) R sD (% )

2 0 0 1 0 5 0 1

2 0 0 1 0 5 0 2

2 0 0 1 0 5 0 4

0
。

5 0

0
.

5 2

0
.

4 8

l
。

2

1
.

0

1
.

5

三
、

讨论

1
.

流动相的选择 选用 C LC
一

O D S 柱
,

用不同

比例 的甲醇
一

水
一

冰醋酸为流动相进行分离
,

结果采

用 甲醇
一

水
一

冰醋酸 (2 o :

80
: 0

.

8) 对样品的分离度
、

峰形都比较好
。

绿原酸和其他成分能很好地分开
。

2
.

提取条件的选择 以 甲醇作溶剂分别用 热

回 流 提 取
,

超 声 处理 2 种 方 法
,

每 种 方 法 采 用

lo m in
,

3 o m in
,

1 h 3 个时间
,

结果表 明
,

超声处理测

得的绿原酸的含量大于热回流方法所得含量
,

超声

30 m in 和 l h 所得 含 量 无 明显 差 别
,

并都大 于

lo m in 的含量
。

3
.

实验中发现
,

储存在透明量瓶 中的绿原酸对

照品溶液
,

随放置时间增长
,

在绿原酸峰右测多出一

小峰
,

而放置在棕色瓶 的绿原酸对照品溶液无此现

象
。

因此
,

对照品溶液与供试品溶液在操作中应注意

避光
。

4
.

本文建立的方法专属性强
,

可满足质量控制

的要求
。

今考文献

〔门 玉宝琴主编
.

中成药质量标准与标准物质研究
.

中国医药科技出

版社
,

1 9 9 4

巴甲
.

的工甲导
.

的1

圈 i 对照品 (A )
、

样品 (B )及空 白 阴性对照 (C )的高效液相

色讲圈

A
.

绿原改 B
.

维 C 银翘片 C
.

空白 阴性对照

7
.

回收率试验 取 已知含量 (0
.

s om g / 片 )同

一 批号样 品适量 (约相当于绿原酸 0
.

25 m g )
,

共 6

份
,

分别精密加人绿原酸对照品溶液 (50 拌g
·

m L
一

,
),

按
“
8
”

项方法制备供试品溶液并进行测定
,

平均 回收

率为 9 8
.

2% (n = 6 )
,

R S D = 1
.

5 9%
。

反相高效液相色谱法测定腹泻宁胶囊中没食子酸的含盘

沈丽娟 叶雪莹 店秋竹 马林(吉林省药品检验所 长春 1 30 0 6 2)

摘要 目的
:

建立腹泻宁胶众的含女浏定方 法
。

方法
:

反相高效液相色语法
。

Di
a m on sil CI

。
色讲柱

,

甲醉一水一磷酸 (20
:

80
:

0
.

5) 为流动相
,

流速为 0
.

sm l
·

m in
一
‘ ,

检浏波长为 267n m
。

结 果
:

没食子酸在 60
.

6 ~ 545
.

4陀 浓度范围内与峰面 积呈线性 关系
。

方法的平均 回收率为 ”
.

01 %
,

R S D 为 1
.

44 写(n = 5 )
。

结论
:
方法简便

,

结果准确
,

可用于腹泻宁胶囊的质蚤控制
。

关扭询 何子 ; 没食于故 ,腹泻宁胶众 ; 高效液相 色语法

D ete r m in a tio n o f G allie A e id in Fu x ie n in g C a Ps u ie s B y H PLC

Sh e n I
J

iiu a n ,

Y e X u e yin g
,

T a n g Q iu z h u ,

M a L in (丙zin 户r ov in c ia z I n s , i, u : 。 fo
r

肠
。9 co

n , rol
,

以
a n

邵; u , ,

1 3 0 0 62 )
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A bs tr a c t o b je e tiv e
: T o e s ta b lish a d e te rm in a tio n m e th o d o f g a llie a e id in F u x ien in g ea p s u le s

.

M e th o d s : R P
一

H PL C
,

C hr o
-

m a to g r a ph ie C o lu m n 15 D IAMO N S IL C ls (5拌
,
4

.

6 火 2 5 0 m m )
·

T he m o b ile ph a s e 15 e o n s is te d o f M
e th a n o l

一
w a te e r 一p ho sp h o rie

a e id (2 0 : 8 0 : 0
.

5 ) a n d th e d e te e tio n w a v e le n g th 15 2 6 7 n m
.

R e s u lts
:
T he lin e a r r a n g es w e r e b e tw e e n 6 0

,

6 一 5 4 5
.

4阳 fo r G a llie

A eid
.

T he m e a n r e e o v e r y w a s 9 9
.

0 1%
,

R S D = 1
.

4 4 写(n = 5 )
.

C o n c lu sio n
:
T h e m e th o d 15 e o n v ie n t

, a e e u r a te a n d ea n b e u se d

fo r th e q u a lit y e o n tr o l o f F u x ie n in g C a p s u le s
.

K ey W o rd s Fr u e tu s C h e b u la e ; g a llie a e id ; F u x ie n in g C a p s u le s ; H PL C

腹泻宁胶囊是 由诃子
、

防风
、

苍术
、

获荃等十 四

味药组成的复方制剂
,

具有化湿健脾
,

收涩止泻之功

效
。

临床用于腹泻
,

脾虚
,

食积等症
。

诃子为方中之

君药
,

其所含成分没食子酸为该制剂 中主要有效成

分之一
,

故选择没食子酸作为定量指标
,

以控制该产

品质量
。

本文采用 H PI 一 法测定腹泻宁胶囊 中没食

子酸的含量
,

获得满意结果
。

一
、

仪器
、

试药与样品

A g ile n t 1 1 0 0 s e r ie s
高效液相色谱仪

;没食子酸

对照品
,

购 自中国药品生物制品检定所 (供鉴别用
,

批 号 0 8 3 1一 9 5 0 1 )
,

经 归 一 化 测 定 其 含 量 为

99
.

4 2 %
,

符合含量测定用对照 品的要求
; 甲醇为优

级纯试剂
,

其它试剂均为分析纯
;
样品由吉林省东丰

药业股份有限公司提供
。

二
、

方法和结果

l
·

色谱条件 色谱柱
:
D ia m o n s il C

: : 5拜m (4
.

6

X 2 5 o ) m m ;
流动相

:

甲醇一水一磷酸 (2 0
:
8 0

:

0
.

5 ) ; 流速
: 0

.

sm I
J ·

m in
一

, ;
检测波长

:
2 6 7n m ;

柱温
:

4 0 ℃ ;
进样量

: 5川
。

在此条件下
,

样品中没食子酸与

其 相 邻 峰 能 达 到 基 线 分 离
,

其 保 留 时 间 为

1 0
.

8 9 m in
,

理论板数 N ~ 8 0 5 5
。

2
.

测定波长的选择 没食子酸对照品的 50 %

甲醇溶液
,

经 S h im a d z u U V
一

2 6 5FW 型分光光度计

在 1 90 一 3 5 0 n m 波长范围内进行光谱扫描
,

得光谱

图
,

在 2 1 4 和 26 7
.

4 n m 波长处有两个吸收峰
。

本方

法选择 2 6 7n m 为测定波长
。

3
.

流动相及柱温的选择 参照文献[lj
,

选择 甲

醇一水一磷酸 (2 0 :

80
, 0

.

5) 为流动相
,

在室温下
,

样品中没食子酸峰与其相邻峰分不开
,

经考察柱温

影 响分离度
,

将柱温升至 40 ℃
,

再 以同样的流动相

则可使其完全分离
,

故选择柱温 40 ℃
。

4
.

对照品溶液及供试品溶液 的制备 精密称

取没食子酸对照品适量
,

加 50 %甲醇制成每 lm l含

6 0拌g 的溶液
,

作为对照品溶液
。

取本品胶囊内容物

约 0
.

59 ,

精密称定
,

置具塞锥形瓶中
,

加氯仿 50 m l
,

超声处理 30 分钟
,

滤过
,

弃去滤液
,

残渣挥干溶剂
,

连 同滤纸放 回锥形瓶 中
,

精密加人 50 % 甲醇 5 0 m l
,

密 塞
,

称 定 重 量
,

放 置 2
.

小 时
,

超 声 处 理 (功 率

2 5 ow
,

频率 z 5K H z ) 3 0 分钟
,

取 出
,

放至室温
,

称定

重量
,

以 50 % 甲醇补足减失的重量
,

摇匀
,

滤过
,

取

续滤液
,

作为供试品溶液
。

5
.

阴性干扰试验 取不含诃子的阴性样品
,

按

供试品溶液制备方法制得阴性对照溶液
。

精密吸取

对照品溶液
、

供试 品溶液及阴性对照溶液各 5风
,

分

别进人液相色谱仪
,

按上述色谱条件测定
,

结果阴性

对照在没食子酸相应的保留时间处无干扰
,

见附图
。

6
.

线性关系考察 取没食子酸对照品
,

精密称

取 1 5
.

1 5 m g
,

置 2 5 m l量瓶 中
,

加 5 0 %甲醇溶液溶解

并稀释至刻度
,

摇匀
,

作为对照品溶液
。

分别精密吸

取对照品溶液 0
.

2 , 0
.

6
,

1
.

0
,

2
.

4
,

1
.

sm l
,

置 1 0 m l量

瓶 中
,

加 50 %甲醇溶液至刻度
,

摇匀
。

在上述色谱条

件下
,

分别进样 5川
,

进行测定
。

以没食子酸对照品

浓度 (拼g
·

m L
一

,

)为横坐标
,

峰面积为纵坐标
,

绘制标

准 曲线
,

得 回归方 程为
:
Y 一 5

.

g lZ X + 9. 8 16
, y -

0
.

9 9 9 9
,

结果表 明没食子酸在 6 0
.

6 ~ 5 4 5
.

4拌g 范围

内
,

具有良好的线性关系
。

7
.

精密度试验 取样品 (批号 2 0 0 2 0 3 0 1 )
,

依法

制成供试品溶液
,

重复进样 5 次
,

测得峰面积
,

结果

R S D = 1
.

0 3 %
。

8
.

稳定性试验 取 7 项下供试品溶液
,

在 。
、

4
、

8
、

2 2
、

3 3 h 分别进样 5风
,

记录峰面积
,

计算含量
,

结

果 R S D 一 1
.

74 %
,

表明供试品溶液在 33 小时内稳

定
。

9
.

重现性试验 取样品 (批号 2 0 0 2 0 30 1 )5 份
,

依法 独立测定
,

结 果没食子 酸的含量分别为每粒

1
.

3 7
、

1
.

3 5
、

1
.

3 6
、

1
.

3 8
、

1
.

3 7 m g (R SD ~ 0
.

5 3% )
,

表

明本法重现性较好
。

10
.

回收率试验 采用加样 回收法
。

精密称取

已测知含量 的样品 。
.

25 9 (批号 2 0 0 20 30 1 ,

含量为每

粒 1
.

3 6 4 3 m g
,

即 5
.

2石7 7m g
·

g
一

,
)

,

精密加人没食子

酸对照品 1
.

3 1 3 m g (1
.

o lm g
·

m l
一
‘

的对照品溶液
,

加

1
.

3 m l)
,

依法测定
,

计算 回收率
,

结果见表 l
。
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1

人百”
e len ‘th二2 6 7仙 (SH创\SHI 酬C0 37

.

D) v加I A. 份
a v e le n g t卜2 6 7恤 (S扭酬、S扭到C0 3 5

.

D)

哈

下
攀

侧硼140120100
V加 I A

,

. 日丫e1 即砂h绍6 /恤 (s 班训、S扭酬c 0 2 7
.

D)

.

睦划友盔

组呀 奋写
曰目 目 目 ‘

mAU140120助80604020。

608040200
呢眨友一

40加的206040800

2
.

5 5 7
.

5 10 12
.

5 15

.

扁翻I {}
「

尖氧
二

勇
2

.

5 5 7 5 1 0 12
.

5 1 5

表 1 回收率试验结果

取样量

(g )

0
.

2 5 2 4

0
。

2 5 3 3

0
.

2 5 4 1

0
.

2 5 3 8

0
。

2 5 1 9

样品 中含量

(m g )

平均值

(% )

R SD

(写)

Q口月bA‘O自nJ乃了OJR甘
.

⋯
Q�O�只�月OQ�O�O口O呼

1
。

3 2 9 6

1
。

3 3 4 3

1
.

3 3 8 5

1
.

3 3 6 9

1
.

3 2 6 9

加标量

( m g )

1
.

3 13

1
.

3 1 3

1
.

3 13

1
.

31 3

1
.

3 13

测出量

( m g )

2
.

6 4 6 9

2
.

6 3 9 3

2
.

6 4 8 4

2
二

6 3 6 0

2
.

5 9 5 5

回收率

( % )

10 0
.

3 3

9 9
。

0 1

n
.

样品测定 依法测定样品三批
,

结果见表

2
。

表 2 样品含蚤浏定结果 (n ~ 2)

批号 没食子酸含量 ( m g / 粒 )

2 0 0 2 0 3 0 1

2 0 0 2 0 3 0 2

2 0 0 2 0 3 0 5

l
。

3 8

1
.

3 0

1
.

3 7

三
、

讨论

1
.

为选择样 品提取方法
,

进行了超声法与回流

法及浸渍时间的比较试验
,

结果以回流法制得的供

试品溶液没食子酸峰的峰面积不稳定
,

重现性极差

(可能是由于没食子酸受热不稳定
,

易聚合所致 )
,

故

不采用 回流法
。

而用超声法提取
,

重现性很好
。

浸渍时间的比较 样品在超声前分别浸渍 。小

时
、

2 小时
、

过夜
,

在同样条件下测定
,

结果浸渍 。小

时者
,

峰面积为 1 4 8 0
.

9 0 6 8 6
,

浸渍 2 小时
、

过夜者峰

面积分别为 1 5 6 5
.

5 3 2 4 7
,

1 5 4 1
.

3 0 0 9 0 ,

二者没有明

显差别
,

故选择浸渍时间为 2 小时
。

2
.

以上方法学考察表明
,

本含量测定方法具有

一定的精密性
、

准确性与稳定性
,

方法简便可行
,

适

于作该制剂的质量控制方法
。

参考文献

[ l〕刘起中
,

张家国
,

李京平
.

H PL C 法测定猴耳环消炎片中没食子

酸的含量
.

中成药
,

2 0 0 1
,

2 3 ( 9 )

反相高效液相色谱法测定蒙药如意珍宝丸中桅中昔的含量

李慧超 李景清 刘捷呐蒙古自治区通辽市药品检验所 通辽 。2 80 00 )

摘要 为建立蒙药如 意珍宝丸 中棍子替的含童浏定
,

用 H yP er sil 一C l:
柱 (4. 6 X 200 m m 5拌m )

,

柱沮 30 ℃
,
乙睛一水 (巧

: 85) 为

流动相 ;流速
:

1
.

om l/ m in
,

检 浏波 长
: 2 38n m , 外标 法定 量

。

结果
:
桅子 普组分 与 其 它组 分峰达 基线分 离

,

浓度在 n
.

54 ~

57
.

52 陀 / m l 的范围 内
,

峰面积值与进样童呈 良好的线性关系 (r = 0
.

9”8)
,

平均回 收率为 98
.

21 %
,

R sD ~ 1
.

3 %
。

该方 法简便

准确可幸
,

可用为本品质童控制方 法
。

关键词 反相高效液相 色谙法 ;如意珍宝丸 , 桅子普

如意珍宝丸是由石膏
、

地锦草
、

白云香
、

诃子
、

桅

子
、

珍珠等二十九味药制成的蒙药制剂
。

用于半身不

遂
,

风湿
,

类风湿
,

布病
,

肌筋萎缩
,

神经麻痹
,

肾损脉

伤
,

瘟热病
,

久热不愈等症 [1j
。

笔者选用桅子昔作为

含量测定指标
,

建立 了蒙药如 意珍宝丸中桅子昔的

含量测定方法图
。

1 仪器与试药

1
.

1 仪器
:
FR A N K一 2 0 0 0 型高效液相色谱仪

(中国大 连 )
,

紫外一可变波长 检测器
,

FR A N K一

2 0 0 0 汉 化色谱工作站
,

T P一 3 00 超声波清洗机
,

色

谱柱
:
H yp e r s il C

l。( Z o o X 4
.

6m m
,

粒度 5拌m )
。

1
.

2 试药与试剂 乙 睛为色谱纯
,

水为高纯


