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高效液相色谱法测定妇科千金分散片中穿心莲内酯和
脱水穿心莲内酯的含量
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摘要!目的!高效液相色谱法测定妇科千金分散片中穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯的含量" 方法!采用高效液相色谱法以甲

醇!水()#!&* 为流动相#+,-./01234560+ $")' 7&$8 99%为分析柱#穿心莲内酯紫外检测波长为 ##) :9#脱水穿心莲内酯

紫外检测波长为 #)& :9" 结果!穿心莲内酯线性范围为 '$#'' & ;#$'&' '

!

<#!('$=== =#测得平均回收率为 ==$">#"#$(

"?=>&脱水穿心莲内酯线性范围为 '$""@ # ;'$@'# &

!

<#!('$=== =#测得平均回收率为 ==$&>#"#$("$">" 结论!本法简

便'快速'灵敏可作为该制剂质量控制的有效方法"

关键词!高效液相色谱法&妇科千金分散片&穿心莲内酯&脱水穿心莲内酯

中图分类号!A=#@$#!!文献标识码!/

!!妇科千金分散片是我公司按中药$天然药物注

册分类第 * 类要求研制的新药% 穿心莲内酯$脱水

穿心莲内酯为穿心莲的有效成分之一&原妇科千金

片质量标准中仅对穿心莲内酯成分采用液相色谱法

进行含量测定&本品种还对脱水穿心莲内酯也做了

含量测定% 本文建立了穿心莲内酯$脱水穿心莲内

酯的含量测定&并进行方法学验证&结果满意% 且该

方法简便$快速$灵敏&可作为该制剂质量控制的有

效方法%

"!仪器与试药

"$"!仪器!BCDEFG#8='5==8 系列高效液相色谱仪&

235#8' 紫外可见分光光度计&H6I6J超声清洗器%

"$#!药品!穿心莲内酯对照品!含量测定用&'@=@5

#''"')#&脱水穿心莲内酯对照品 !含量测定用&

""'*)&5#''%')#&中国药品生物制品检定所"妇科千

金分散片
!

缺味样品!浙江天昊药业有限公司#&

!规格''$@<K片&批号''&'*'"&'&'*'#&'&'*'%"规

格''$@ <K片&批号''&'*'&&'&'*')&'&'*'8#"甲醇

!优级纯&北京化工厂#%

#!实验方法与结果

#$"!对照品溶液的制备!精密称取穿心莲内酯对

照品适量&加甲醇制成每 " 9L含 #''$&

!

<的溶液&

即得"精密称取脱水穿心莲内酯对照品适量&加甲醇

制成每 " 9L含 ""@$#

!

<的溶液&即得%

#$#!供试品溶液的制备!取装量差异项下供试品&

精密称取适量置容量瓶中&加甲醇&超声处理 #'

##############################################

分

作为供试品溶液&在 #** :9的波长处测定吸收度"另取水飞

蓟宾对照品适量&精密称定&用适量甲醇溶解&以甲醇稀释制

成每 " 9L中约含 ")

!

<的溶液&同法测定&计算出每丸的溶

出量% 限度为标示量的 @'>&应符合规定%

#$%!方法学验证

用上述方法对同一厂家的 % 批样品进行溶出度考察&结

果均在 ='>以上&符合规定%

回收率试验'取本品适量&研细&分别取相当于含水飞蓟

宾 "$*@ 9<的益肝灵滴丸各 8 份&精密称定&置溶出杯中&分

别加入水飞蓟宾对照品溶液!"$=* 9<K9I#各 " 9I&按上述

确定后的溶出度方法测定&在 #** :9处分别测定吸收度&测

定其含量&并计算回收率&平均回收率为 ==$"8>&"#$为 "$

8)>&表明该方法有良好的准确性%

%!讨论

为更好的控制产品质量&我们在参照药典溶出度测定通

用方法的基础上&建立了益肝灵滴丸的溶出度测定方法&并

进行了方法学考察% 利用紫外分光光度法测定益肝灵片中

水飞蓟素的含量&在溶出度试验中&以多种介质进行了方法

学研究&最后确定 '$)>十二烷基硫酸钠为益肝灵滴丸的溶

出溶媒&转速为 )' FK9M:&发现该方法稳定准确$简单可靠&

可用于水飞蓟素体外溶出度测定%
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钟&取出&放冷% 加甲醇至刻度&摇匀&滤过&即得%

#$%!测定条件的选择!根据中国药典 #'') 年版一

部穿心莲药材及相关文献("&#)

&以及穿心莲内酯对

照品溶液和脱水穿心莲内酯对照品溶液的紫外光

谱&结果显示&穿心莲内酯与脱水穿心莲内酯分别在

##)$#)& :9波长处有最大吸收&故选择上述波长处

进行测定%

穿心莲内酯对照品溶液&妇科千金分散片供试

品溶液及缺穿心莲的阴性样品溶液的色谱图显示前

面二者在相同位置有相同波峰&而后者没有% 脱水

穿心莲内酯对照品溶液&妇科千金分散片供试品溶

液及缺穿心莲的阴性样品溶液的色谱图显示前面二

者在相同位置有相同波峰&而后者没有%

#$&!提取条件的选择!为保证供试品中穿心莲内

酯与脱水穿心莲内酯提取充分&分别对提取溶剂和

提取时间进行了考察% 结果以甲醇作为提取溶剂&

超声时间 #' 分钟较佳%

#$)!标准曲线的制备!!"#精密量取穿心莲内酯

对照品溶液!#''$&

!

<K9L#适量&加甲醇稀释配制

成浓度为 #'$'&$8'$"#$"''$#'$"&'$"&$#''$&'

!

<K

9L的溶液&注入液相色谱仪&测定峰面积 N&根据最

小二乘法计算以进样量O!

!

<#为横坐标&以峰面积

%为纵坐标的回归方程'%(") #*%&P"' &#&&相关

系数为''$=== =&结果表明穿心莲内酯在 '$#'' & ;

#$'&' '

!

<范围内&进样量与峰面积呈良好的线性

关系%

!##精密量取脱水穿心莲内酯对照品溶液

!""@$#

!

<K9L#适量&加甲醇稀释配制成浓度为

""?@#$#%$&&$%)$"8$)*$8'$@'$%#

!

<K9L的溶液&注

入液相色谱仪&测定峰面积%&根据最小二乘法计算

以进样量O!

!

<#为横坐标&以峰面积 '为纵坐标的

回归方程'%(#" %&=&P% &"8$%&相关系数为''$

=== =&结果表明脱水穿心莲内酯在 '$""@ # ;'$@'#

&

!

<范围内&进样量与峰面积呈良好的线性关系%

#$8!重现性试验!取同一批样品共 8 份&按以上色

谱条件测定穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯含量!9<

"

<#&结果穿心莲内酯的平均含量为'#$'# 9<K<&

"#$('?&'>!( (8#"脱水穿心莲内酯的平均含量

为''$&) 9<

"

<&"#$("$==>!( (8#%

#$@!精密度试验!取对照品溶液&按以上色谱条

件&分别重复进样 8 次&测定峰面积% 结果穿心莲内

酯的 "#$为 '?"8> ! ( (8#"脱水穿心莲内酯的

"#$为 '$'#>!( (8#%

#$*!加样回收率试验!!"#精密称取已知含量样

品 = 份&精密加入穿心莲内酯对照品适量&按以上色

谱条件测定含量&结果平均回收率为 ==$"'>&"#$

("$='> % 结果见表 "%

表 "!穿心莲内酯加样回收试验结果

序号
样品中含量

K9<

加入量
K9<

测得量
K9<

回收率
K>

平均值
K>

"#$K>

" #$'#' "$'"' %$'&& "''$*=

# #$'&' "$'"' %$')* "''$@8

% #$'#" "$'"' %$'&& "'"$#&

& #$'#" #$'#' %$=@" =8$)8 ==$"' "$='

) #$'## #$'#' &$'%# ==$)'

8 #$'%# #$'#' &$'8& "''$8'

@ #$'#" %$'%' &$=*' =@$8=

* #$'## %$'%' &$=8' =8$=)

= #$'#" %$'%' &$=@= =@$8"

!!!##精密称取已知含量样品 = 份&精密加入脱

水穿心莲内酯对照品适量&按以上色谱条件测定含

量&结果平均回收率为 ==$&#>&"#$("$'@> % 结

果见表 #%

表 #!脱水穿心莲内酯加样回收试验结果

序号
样品中含量

K9<

加入量
K9<

测得量
K9<

回收率
K>

平均值
K>

"#$

K>

" '$&)) '$#%' '$8** "''$#&

# '$&)" '$#%' '$8*% ==$8&

% '$&)' '$#%' '$8*& ==$#*

& '$&)) '$&8' '$="" "''$## ==$&# "$'@

) '$&)) '$&8' '$="& ==$*@

8 '$&)) '$&8' '$="= "'"$'#

@ '$&)) '$8=' "$"%" =*$'&

* '$&)) '$8=' "$"%& =*$)"

= '$&)= '$8=' "$"%) =@$=8

#$=!样品测定!& 批样品按正文方法提取测定含

量&测定结果见表 %%

表 %!样品测定结果

批号 穿心莲内酯 脱水穿心莲内酯K9<*片 Q" 总量

'&'8'" "$&# '$%' "$@#

'&'8'# "$&& '$%' "$@&

'&'8'% "$&' '$#= "$8=

'&'8'& "$&% '$%' "$@%

%!讨论

!"#穿心莲内酯$脱水穿心莲内酯为穿心莲的

主要成分&而穿心莲为方中的君药&其含量的高低与

本品疗效有密切关系&故作为本品的定量指标较为

适宜%

!##本法简便&灵敏度高&可达控制本品质量之

目的%
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