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!!"摘要#!目的!建立测定妇科千金胶囊中芒柄花素含量的方法' 方法!采用高效液相色谱法"以 9$:

甲醇溶液提取芒柄花素"流动相采用乙腈,水#)";""$"检测波长为 %") <-' 结果!在 #=$)% >9=$'(

!

?(-0

*&

的浓度范围内芒柄花素的进样量与其峰面积呈良好的线性关系#!@$=''' '$"回收率为 '(=):"相对标准偏

差#ABC$#=$#:#" @"$' 结论!该测定方法准确)快速)简便"可对妇科千金胶囊进行质量控制'
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!!妇科千金胶囊的处方主要由鸡血藤)党参)金樱

根)功劳木)单面针)穿心莲)千斤拔)当归等 ( 味中

药材组成"具有益气)化瘀)清热)除湿等功效+&,

'

其中鸡血藤通过舒筋活血起着君药的作用+%,

' 妇

科千金胶囊的现版质量标准未对鸡血藤主要有效成

分芒柄花素进行定量和控制"本文建立该制剂中芒

柄花素的含量测定方法"为建立妇科千金胶囊有效

成分含量检测标准提供实验依据'

A6材料与方法

ABA6仪器!].KJPH"&"高效液相色谱仪#美国].KJPH

公司产品$"Z%$$$ 色谱工作站#浙江大学智能信息

工程研究所研制$" Ŵ%&&C电子天平#北京赛多利

斯仪器系统有限公司生产$'

ABC6药品与试剂6妇科千金胶囊#$=) ?F粒"湖南

千金药业有限公司生产"批号 %$&)$'$&)%$&"$"&()

%$&1$"%%$"芒柄花素对照品#中国药品生物制品检

定所"批号 &&&9$#,%$&1$&$"乙腈#色谱纯$'

ABD6方法

&=#=&!色谱条件!_P6-.H/0Y

&(

色谱柱#)=1 --`

%"$ --""

!

-$*流动相为乙腈,水#)";""$*检测波

长为 %") <-*流量为 &=$ -0(-/<

*&

*灵敏度为D[QB

&=$$$*进样量为 &$

!

0*柱温 %" a*理论板数不低于

) $$$#以芒柄花素色谱峰计算$'

&=#=%!对照品溶液制备!精密称定 "=$9 -?芒柄

花素对照品"以甲醇溶解制得 "$=9$

!

?(-0

*&的对

照品储备液"取 &$ -0对照品储备液加入甲醇制得

('"$&(
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"=$9

!

?(-0

*&的对照品溶液'

&=#=#!供试品溶液制备!精密称定 )=( ?样品"以

9$:的甲醇溶液提取"过滤后置于 %" -0的容量瓶中"

甲醇稀释至刻度"充分摇匀"滤过即得供试品溶液'

&=#=)!阴性对照液制备!按处方用量称取各药材

鸡血藤除外"按照处方比例和制备工艺制得缺鸡血

藤的阴性制剂"再按 &=#=# 项下规定进行操作即制

得阴性对照液'

C6结果

CBA6系统适应性试验结果6吸取供试品溶液和芒

柄花素对照品溶液注入高效液相色谱仪"按照 &=#=&

项下规定的色谱条件进行色谱分析"结果芒柄花素

的出峰时间为 1=' -/<"峰形尖锐)对称)陡峭"无明

显的杂质峰干扰' 见图 &'

图 &!高效液相色谱图!."芒柄花素色谱峰#

CBC6线性关系考察结果6精密吸取芒柄花素对照品

储备液各 $=1)$=()&=$)&=%)&=) -0"分别放置 &$ -0的

容量瓶中稀释后得到系列对照品溶液"各进样 &$

!

0"

按照 &=#=& 项下规定的色谱条件测定峰面积"以进

样量为横坐标#b$"以峰面积为纵坐标#c$行线性回

归分析"得到回归方程!c@&)&#%'#9=))"b*('&(=$&&"

!@$=''' '#" @"$"线性关系考察的结果表明"在

#=$)% >9=$'(

!

?(-0

*&的浓度范围芒柄花素的进

样量与其峰面积呈良好的线性关系'

CBD6精密度试验结果6精密吸取 &$

!

0芒柄花素

对照品溶液"按 &=#=& 项下规定的色谱条件连续进

样 " 次"测定各次的峰面积"结果峰面积的相对标准

偏差#ABC$ @$="#:#" @"$"结果提示仪器精密度

符合要求'

CBE6重复性试验结果6取同批号#%$&1$"%%$的样

品共 " 份"按照 &=#=& 项下规定的色谱条件对芒柄

花素进行测定"平均含量为 %%=$%

!

?(?

*&

"ABC@

&=(":"提示该方法重复性好'

CBF6加样回收率试验结果6对已知含量的样品进

行适量采样"共 " 份"精密称定"并精密加入对照品

溶液"按照 &=#=# 项下规定的供试液制备方法配置

成样品溶液"按 &=#=& 项下规定的色谱条件进行依

次进样和测定"结果见表 &'

CBG6样品含量测定结果6取三批样品#批号 %$&),

$'$&)%$&"$"&()%$&1$"%%$"各平行取三份样品依法

处理后测定其平均含量"结果分别为 &'=$1

!

?(?

*&

)

%%=$%

!

?(?

*&

)%&=$(

!

?(?

*&

'

表 &!加样回收率试验结果!" @"#

序!号
样品中含量

#

!

?$

对照品加入量
#

!

?$

测得总量
#

!

?$

回收率
#:$

平均回收率
#:$

ABC

#:$

& &1=#1 "=$" %&=%% '1=%

% &"=99 "=$" %$=1( '9=%

# &1='& "=$" %&=9" '"=( '(=) #=$#

) &"="" "=$" %$=1& &$$=%

" &"=#) "=$" %$="# &$%=(

D6讨论

DBA6检测原理6物质分子和原子吸收入射光中特

定波长的光能量后发生分子振动)能级跃迁和电子

能级跃迁形成物质吸收光谱*不同物质分子和原子

分布的空间结构各异"其吸收光能量的差异形成物

质特有和固定的吸收光谱' 根据待测物质吸收光谱

上某些特定波长入射后所形成的吸光度值的大小可

以定量分析其含量' 色谱定量分析是依据待测试样

中各组分检测响应讯号的大小来定量确定试样中各

组分的相对含量"即依据每个组分的量#体积或重

量$与色谱检测器所产生检测的响应值#峰面积或

峰高$成正比来计算试样中各组分的含量+#,

'

DBC6检测波长的确定6具有多个波长的光源通过

分光光度计的一系列分光装置后变成特定波长的光

源' 当光线透过测试样品后部分被吸收形成了测试

品的吸光度值"经计算后可转化为样品的浓度值+),

'

已有文献报道有关芒柄花素含量测定的方法学研

究+" >9,

"其检测波长范围为 %)( >%1$ <-

+( >&&,

' 本

($1$&(

Y8/<JHJd6NP<.06MZJSY0/</5.0eJE/5/<J"Z6OJ-LJP%$&9"\60N-J&$"ZN-LJP&&!!



研究将对照品溶液置于 %$$ >#$$ <-的波长范围进

行扫描"结果发现芒柄花素在 %") <-波长处出现最

大吸收峰"说明 %") <-为其最佳检测波长"因此选

择了 %") <-为芒柄花素的检测波长'

DBD6色谱柱的选择6色谱柱的选择原则是依据

-相似相溶.原理+&%,

"一般可根据待分离组分的极性

大小来选择合适的色谱柱' 待分离组分的极性很小

时选择非极性色谱柱#如 Y

&(

色谱柱$"对于极性较

大的待分离组分则选择极性色谱柱#如氨基柱)氰

基柱等$' 芒柄花素为黄酮类有机弱极性小分子化

合物+&#,

#化学式 Y

&1

V

&%

f

)

"分子量 %1(=%1$"故选择

_P6-.H/0Y

&(

色谱柱'

DBE6流动相的选择6高效液相色谱仪流动相选择

的原则+&),

!一个理想的高效液相色谱流动相溶剂应

具有低黏度)对样品的溶解度要适宜)与检测器匹配

兼容性好)不改变填料的任何性质)易得到纯品)易

回收和低毒性等特点' 一般首选二相#有机相 g非

有机相$如乙腈 g水或甲醇 g水"有时还可能选择

三相或四相"适当加酸加盐以改善分离效果' 流动

相的选择方法!#&$从强至弱' 先以 '$:浓度的甲

醇或乙腈F水#或缓冲液$作流动相试验可快速分离

试样得到检测结果"再根据出峰情况适当改变上述

流动相的比例' #%$三倍规则' 有机溶剂#甲醇)乙

腈等$每降低 &$:"保留因子随之升高 # 倍"其关键

点是调整过程中仔细分析各色谱峰的分离效果'

##$微调阶段' 当达到一定分离效果后"把上述有

机溶剂从 &$:的一次调整量变为 ":的一次调整

量"根据分离效果再逐步减少上述溶剂的调整率"以

最终达到各组分的分离效果不再改变为止' 本研究

分别试验了甲醇,水)甲醇 *$=& -60(X

*&磷酸)乙

腈*&=$:冰醋酸)乙腈,水等系统"结果提示乙腈,

水#)";""$为最理想的条件"该条件下芒柄花素能

与其他成分较好地分离"且峰形尖)较对称)不拖尾)

无阴性干扰'

综上所述"本检测方法简单)准确)重复性好)易于

操作"是适合应用于妇科千金胶囊的质量控制方法'
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