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"#$%法测定牛玄石颗粒中绿原酸的含量

$

!曾荣香&

!段阓楠'

!赖建奇'

!!&(广东省佛山市中医院!佛山 )'*+++"'(江西省南昌市食品药品检验

所!南昌 ,,++'-#

摘要!目的!建立牛玄石颗粒中绿原酸的 "#$%测定方法" 方法!采用高效液相色谱法#色谱柱!./01%&* 柱$')+ 2234(5

22#&+

!

2%&流动相!乙睛1+(46磷酸溶液$&)!*)%&流速!&(+ 27'289

:&

&检测波长!,'; 92&柱温!室温" 结果!绿原酸在 ) <4+

!

=>27浓度范围内具有良好的线性关系#相关系数?@+(--- *#平均回收率为 -*()6#ABC为 +()6" 结论!该方法灵敏度高#

操作简便#结果准确可靠#可作为该制剂质量控制方法"

关键词!牛玄石颗粒&绿原酸&"#$%

中图分类号!A-';('!!文献标识码!D

!!牛玄石颗粒由牛膝$玄参$石斛$金银花等药物

组成%具有清热养阴$活血化瘀的功效%用于血栓闭

塞性脉管炎$静脉血栓形成$动脉硬化性闭塞症$脑

血栓形成及其后遗症等& 其主要成分为绿原酸$咖

啡酸$肉桂酸等& 方中只有金银花含有绿原酸%考虑

到对照品获得的难易$各成分在处方中的比例以及

牛玄石口服液原标准%我们选择方中的有效成分绿

原酸为测定对象%进行含量测定方法学研究'&(

&

&!仪器与试药

仪器) D=87E9F&&++ GE?8EG高效液相色谱仪

!0&,&+DHGI#J2K$0&,&4DL/C#%M'+++ 色谱工作

站%岛津NL'&+&#%紫外可见分光光度计&

对照品)绿原酸对照品!购于中国药品生物制

品检定所%编号为 +;), :'++'&'#& 样品)牛玄石颗

粒!批号 +5+4&5%+5+4&;%+5+4&*#& 试剂)乙腈为色

谱纯%水为重蒸馏水%其他试剂均为分析纯&

'!方法与结果

'(&!色谱条件与系统适用性试验!用十八烷基硅

烷键合硅胶为填充剂"乙腈1+(46磷酸溶液!&)O*)#

为流动相"检测波长为 ,'; 92& 流速) &(+ 27*

289

:&

"进样量)'+

!

7"柱温)室温"理论塔板数按绿

原酸峰计算应不低于 , +++

''(

&

'('!对照品溶液的制备!取绿原酸对照品适量%精

密称定%加甲醇溶解并制备成每 & 27含 '+('

!

=的

溶液%摇匀%即得&

'(,!供试品溶液的制备!取本品约 +(, =%精密称

定%置具塞三角瓶中%精密加入 )+6甲醇 )+ 27%塞

紧%称定重量%超声 &+ 分钟使溶解%放冷%再称定重

量%滴加相同溶剂补充至相同重量%滤过%取续滤液

过 +(4)

!

2滤膜%即得&

'(4!阴性溶液制备!取缺金银花的阴性颗粒 +(5

=%依供试品溶液制备法制备%即得阴性溶液&

'()!干扰试验!取对照品溶液$供试品溶液$阴性

对照溶液%按上述色谱条件测定%样品$对照品中的

绿原酸峰能与其他峰达到基线分离%分离度大于

&P)%阴性对照溶液没有干扰&

'(5!标准曲线的制备!取绿原酸对照品 &+(&+ 2=

至 '++ 27容量瓶中加 )+6甲醇溶解并至刻度%摇

匀%即得 +(+)+ ) 2=>27的对照品溶液& 精密量上

述对照品溶液取 &$'$4$5$* 至 &+ 27容量瓶中%加

)+6甲醇至刻度%摇匀%即得不同浓度的对照品溶

液%分别吸取上述各对照品溶液 '+

!

7注入色谱仪

中%测定峰面积%以峰面积积分值为纵坐标%对照品

浓度为横坐标绘制标准曲线%计算回归方程为 !@

,-);)":&&)-(,!#@+(--- -#%说明绿原酸对照品

在 ) <4+

!

=>27浓度范围内线性关系好&

'(;!精密度试验!将样品溶液!批号 +5+4&5#%连

续 5 次注入液相色谱仪中%测定峰面积%$%&为

+P-)6%表明精密良良好&

'(*!稳定性试验!将样品溶液!批号 +5+4&5#%经

过不同时间!&$'$,$5$*$'4 小时#注入液相色谱仪

中%测定峰面积%计算平均峰面积和 $%&& $%&为

&P'&6%说明样品在 '4 小时内稳定性好&

'(- !样品重现性试验!取同一批号 !批号)

+5+4&5#的样品约 +(, =%六份%精密称定%分别精密

加入 )+6甲醇 )+ 27%照样品制备方法制备%并测定

含量%计算平均含量 $%&& 结果样品平均含量为

,P+4!2=>=#%$%&为 +(+,6%说明本法重现性好&

'(&+!加样回收率试验!取同一批号已知含量的样

品!批号)+5+4&5%含量为 ,(+4 2=>=#+(&) =%六份%

*55*

!'()*+"(',-$*). ,/0$)&(0(,*). 12(*3%343&(1(*3
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"#$%测定黄芪建中丸中黄芪甲苷的含量

$

!郭小春!陈金霞!!江西南昌济生制药厂!南昌 ,,+&&)#

摘要!目的!建立黄芪建中丸中有效成分含量的"#$%测定方法" 方法!采用 D77FEQR%

&*

柱#流动相为乙腈1水$,)O5)%#蒸发光

散射检测器" 结果!黄芪甲苷在 +(&-;' <'(45)

!

=$A@+(--- &%范围内进样量对数与峰面积对数成线形关系" 平均回收率

$5 @5%为 -*(;+6#$%&为 +(46" 结论!本法测定操作简便#结果可靠(准确#可用于该产品的质量控制"

关键词!黄芪建中丸&黄芪甲苷&"#$%

中图分类号!A-';('!!文献标识码!D

!!黄芪建中丸由黄芪$桂枝$白芍$炙甘草$生姜$

大枣$饴糖等药材制成%具有补气散寒%健胃和中的

功效& 用于中气不足%心悸气短%恶寒腹痛'&(

& 该

制剂标准目前含量测定采用高效液相法测定芍药

苷%而没有测定黄芪中黄芪甲苷的含量%故尝试测定

方中重要成分黄芪甲苷的含量%以便提高其质量控

制标准& 本文采用高效液相色谱法%对制剂中黄芪

甲苷进行含量测定%结果满意&

&!仪器与试药

/SFE?G高效液相色谱仪)配有 /SFE?G;&; 全自

动进样器$/SFE?G5++ 泵$/SFE?G'4'+ 蒸发光散射检

测器和T2KIUE?色谱数据工作站& 试药)黄芪甲苷

对照品!中国药品生物制品检定所#"黄芪建中丸

!赤峰天奇制药有限责任公司%批号 '++*+;+)$

'++*+*&+$'++*+*&&#"甲醇为色谱纯%水为双重蒸馏

水&

'!色谱条件

色谱柱)D77FEQR%

&*

柱!)

!

2%

%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%

')+ 2234(5

精密称定%置已经加了绿原酸对照品的三角锥形瓶

中%照样品制备方法制备%并测定绿原酸总量%计算

加样回收率及平均回收率& 结果平均回收率为

-*P)'6%$%&6为 +(),6%说明本方法准确$可靠&

结果见表 &&

表 &!加样回收试验结果

编号
称样量

>=

含绿原酸量
>2=

加入绿原酸
>2=

测出量
>2=

回收率
6

平均回收率
6

$%&

6

& +(&)& ' +(4)- 5 +(4)* +(-&) ' --(4;

' +(&)& ) +(45+ 5 +(4)* +(-&+ , -*('+

, +(&); 4 +(4;* ) +(,55 4 +(*4+ & -*(5- -*()'6 +(),6

4 +(&)) 5 +(4;, + +(,55 4 +(*,, ) -*(,*

) +(&); ; +(4;-4 +()4- 5 &(+'+ , -*(4'

5 +(&)) 5 +(4;, + +()4- 5 &(+&& ) -;(-*

'(&&!样品测定!取三批不同批号的样品 +(, =%精

密称定%各两份%依法测定各批号样品的绿原酸含

量& 结果三批样品绿原酸含量均高于 &) 2=>袋&

因此规定样品含金银花量以绿原酸计不得小于 &'

2=>袋& 结果见表 '&

表 '!样品含量测定结果

批号
称样量

>=

含量
>2=*=

:&

平均
>2=*=

:&

$%&

6

样品含量
>2=*袋 :&

+5+4&5

+(,+,- ,(+4;

+(,+,) ,(+4+

,(+44 +(&5 &)(,;

+5+4&;

+(,+;* ,(5'*

+(,+)5 ,(5)+

,(54 +(5- &*(4*

+5+4&*

+(,++& ,()*5

+(,+'' ,(54&

,(&4 +(*, &*(44

,!讨论

,(&!样品制备方法选择!牛玄石颗粒的制备工艺

是采用水煎煮后%经过两次乙醇纯化%样品颜色比较

浅%参考中国药典 '++) 年版一部金银花含量测定方

法%选用 )+6甲醇 )+ 27为本样品的提取溶剂%样品

在此溶剂中经过短时超声就能够完全溶解%因此我

们考虑不同超声时间 )$&+$&) 分钟对绿原酸提取率

的影响& 结果样品经超声 &+ 分钟以后%样品绿原酸

含量几乎保持不变%因此超声时间选用 &+ 分钟&

,('!流动相的选择!本实验比较了乙腈1+(46磷

酸溶液!&)O*)#$甲醇1水1甲酸$甲醇1水1冰醋酸等流

动相的分离效果%最后选用乙睛1+(46磷酸溶液!&)

O*)#为流动相%绿原酸能获得较好的峰形%数据重

现性较好&

总的来说%方中主药金银花主含绿原酸%以此定

量监控指标%结果准确可靠%且重现性好%可有效地

控制本制剂质量&
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