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[摘要】 目的：应用高效液相色谱法测定龟甲养阴片中四羟基二苯乙烯苷的含量。方法：采用Diamonsil(钻石)c．。柱(5

脚，250 inIn×4．6 mm)；甲醇．水(38：62)为流动相；流速1 mL／rain；检测波长为320 rim。结果：四羟基二苯乙烯苷线性范围为

(O．071 6—0．358)pg，r--0．999 7，回收率为98．60％，RSD=O．99％。结论：该方法操作简便、准确、灵敏，可用于该制剂的质量控

制。
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组成的复方制剂。具有养阴软坚，滋补肝肾。用于

动脉硬化，阴虚腰痛，胁痛，头晕耳鸣，五心烦热，冠

心病等症。方中制何首乌具有补肝肾，益精血，强筋

骨等多种功效，我们选择制何首乌中四羟基二苯乙

烯苷含量作为本品含量测定的成分指标。本文采用

8，16，24 h进样测定，供试品栀子苷峰面积积分值的

BSD为0．17％，说明栀子苷至少在24h内稳定。

2．10重复性试验 同一批号样品分别取样5份，

照2．2．2项下方法操作，测定，计算含量。平均含量

为1．063 77(mg·mL“)，RSD为1，10％。

2．11回收率试验 精密量取已知含量的样品，分

别精密加入0．8倍、1倍、1．2倍量的栀子苷对照品，

按供试品制备所述方法进行提取测定，计算回收率

(见表1)。结果表明平均回收率为98．4l％，RDS为

0．43％。

表1栀子苷加样回收率结果

2．12样品测定取样品3批，依法测定含量，结果

分别为1．074，1．049，1．064(mg·mL’1)。

3讨论

茵黄口服液为复方制剂，成分复杂，采用HPLC

不经分离，直接测定其中栀子苷的含量，方法简便快

速，经精密度实验，认为结果可靠。

比较了多种流动相，认为乙腈一水(13：87)最佳，

能排除干扰，使样品中的栀子苷分离度好，峰形尖锐

不拖尾。
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高效液相色谱法亦对龟甲养阴片中四羟基二苯乙烯

苷进行含量测定，以便更好地控制产品的质量，保证

安全及疗效。

1仪器与试药

岛津Lc．10AT高效液相色谱仪；SPD．10A紫外

检测器；KO．250型超声波处理器；2，3，5，4’一四羟基

二苯乙烯⋯2 O pD．葡萄糖苷对照品(购于中国药品

生物制品检定所，批号：0844．200003，HPLC面积归一

化法，测定含量为98．26％)；龟甲养阴片(市售)；甲

醇为色谱纯，产于美国，其它试剂均为分析纯。

2实验方法与结果

2．1色谱条件¨工1 色谱柱：Diamonsil(钻石)C，。(5

ttm，4．6 mm X250 mm)，流动相为甲醇．水(38：62)，流

速：1 mL·min～，紫外检测波长：320 nm；理论塔板数

按2，3，5，4’一四羟基二苯乙烯⋯2 O J3一D．葡萄糖苷峰计

算应不低于3 000，柱温为室温。

2．2对照品溶液的制备 精密称取2，3，5，4’．四羟

基二苯乙烯⋯2 O p．D．葡萄糖昔对照品适量，加50％

乙醇制成每1 mL含0．02 mg的溶液，做为对照品溶

液。

2．3供试品溶液的制备 取本品20片，研细，取约

1．5 g，精密称定，置锥形瓶中，精密加入50％乙醇25

mL，称定重量，回流提取30 min，放冷，再称定重量，

用50％乙醇补足减失的重量，摇匀，上清液滤过，取

续滤液，做为供试品溶液。

2．4阴性对照溶液的制备 按处方比例制备不含

制何首乌药材的阴性样品，按供试品溶液的制备方

法制备阴性对照溶液。分别精密吸取阴性对照溶

液、供试品溶液及对照品溶液各10止，注入液相色

谱仪中，按色谱条件测定，结果表明，阴性对照色谱

图中，与对照品相同保留时间处无干扰。

2．5线性关系考察 精密吸取对照品溶液4，8，

12，16，20以分别注入高效液相色谱仪中进行分析，

以对照品进样量(弘g)为横坐标，以对照品的峰面积

为纵坐标，回归方程为：y=1．56×lOs X+1．06×

10'，r=0．999 7，结果表明四羟基二苯乙烯苷在

(O．071 6．0．358)t．tg间呈良好的线性关系。 ．

2．6精密度试验精密吸取同一供试品溶液连续5

次重复进样，测得相对偏差RSD=1．08％。

2．7稳定性试验 在制得供试品溶液后0，2，4，6
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h，分别精密吸取供试品溶液10皿，测定。结果四羟

基二苯乙烯苷峰面积的RSD=1．25％，表明在6 h内

供试品溶液的四羟基二苯乙烯苷含量稳定。

2．8重复性试验取同一批样品，按本文方法独立

测定5次，依法进样测定，样品中四羟基二苯乙烯苷

含量的RSD=1．12％，结果表明其重复性良好。

2．9加样回收率试验精密称取2，3，5，4’．四羟基

二苯乙烯2．O—B．D一葡萄糖苷对照品适量，加入已测

2，3，5，4’．四羟基二苯乙烯2．O．B．D．葡萄糖苷含量的

龟甲养阴片样品中，精密加入50％乙醇100 mL，制

得供试品溶液，进样5血，计算回收率，结果见表1。
裹1 四羟基二苯乙烯苷加样回收率试验测定结果

2．10样品测定 按本文2．2与2．3项下分别制备

对照品溶液和供试品溶液，按上述色谱条件，依法进

样测定，共测定3批样品，结果分别为0．132，0．134，

0．124(ms／片，厅=2)。

3讨论

在实验中过程中，曾采用回流提取、超声处理两

种制备供试品溶液方法，并进行了测定分析，结果表

明，回流提取比超声处理提取完全。

在试验中，曾选用多种流动相进行试验，甲醇．

水(30：70)、甲醇．水(65：35)、甲醇一水(38：6z)等；最

后选用正文所述的液相色谱条件，可使供试品得到

较好分离，而被采用。
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