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高效液相色谱法测定缩宫案注射液的含t
高 岩

,

席时东
(浙江省宁波市药品检验所

,

浙江 宁波 31 5040)

摘典 : 目的 浏定缩宫素的含黄
。

方法 采用高效液相 色语梯度洗脱法
,

选用 Di
a m on sil C :。

柱
,

以 15
.

6 9 / m L 磷政二氮钠溶液及 乙睛
一
水(l

:
l)

为流动相梯度洗脱
,

检测波长为 22 0 n m
。

结果 线性范围为 0
.

5 一 loo IU / m L
,

平均加样回收率为%
.

9 %
。

结论 高效液相色讲法所用方 法

准确
、

简便
。
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目前临床应用的缩宫素是从动物脑垂体后叶中提取或化学合

成的
,

含有徽量的加压素川
。

作为妇产科用药
,

它具有选择性兴奋子

宫平滑肌的作用
,

主要用于催产
、

引产和产后止血等 ”’。在 200 5 年

版《中国药典》中
,

其含量测定仍采用生物测定法 ‘, ’。由于动物试验

的烦琐与不便
,

笔者参考美国及英国药典方法
,

采用高效液相色谱

法 (HP比 法 )对其含量进行测定
,

为缩宫素的质量控制提供了更为

简便可靠的方法
。

1 仪姗与试药

HP 1 10 0 型高效液相色谱仪
。

合成缩宫素标准品 (中国药品生

物制品检定所
,

规格为 16
.

6 Iu / 支
,

批号为 0 529 一 9 601 ); 缩宫素注

射液 (宁波大红鹰药业股份有限公司
,

规格为 10 IU / 支
,

批号为

0 51 00 1
,

伪0 104
,

06 06 01 ) ;缩宫素溶液 (宁波人健药业有限公司
,

规

格为 29 0 IU / m L
,

批号为 06 0 32 9 ) ;加压家注射液 (派德股份有限公

司
,

规格为 ZO IU / m L
,

批号为 LO了W E 701 ); 乙睛 (色谱纯 )
,

磷酸二

氢钠
、

三抓叔丁醇 (均为分析纯 )
。

2 方法与结果

2
.

1 色谱条件

色谱柱
: n ia m o n sile , 。

柱 (一5 0 m m x 4
.

6 m m
,

5 林m ); 流动相 ^ :

巧
.

6 9 / m L 磷酸二氢钠溶液 ; 流动相 B :
乙睛 一 水 (l

: 1 ) ; 检侧

波 长
:

22 0 。 m ; 柱 温
:

35 ℃ ; 流速
:

表 l 流动相禅度洗脱表

一 Z m L / m in ; 进样量
: 3 0 卜L

。

流动相 时间(m i
。) A (y / , ) B (v / v )

梯度洗脱表见表 l
。

在上述条件下
,

色 0 68 32

谱图见图 1
。

可见缩宫素峰与其相邻 30 40 60

杂质峰的分离度 > 1
.

5
,

缩宫素峰与加 35 68 32

压素峰的分离度 > 5
.

0
。

41 68 32

2
.

2 线性关系考察

取缩宫素溶液
,

用流动相 A 精密稀释至浓度分别为 0
.

5
,

1
.

0,

2
.

9
,

10
,

20
,

5 0
,

7 0
,

一00 Iu / m L 的溶液
,

分别进样
。

以浓度为横坐标
、

峰面积为纵 坐标绘制标准曲线
,

得 回归方程 Y 二 4 0
.

3 70 S X -

2
.

9 54 2
, ; 二 1

.

口以) 0
。

结果表明
,

在 0
.

5 一 loo IU / m L 范围内
,

浓度

与峰面积线性关系良好
。

2
.

3 精密度试验

取合成缩宫素标准品溶液重复进样 5 次
,

测定峰面积
。

结果的

RS D 二 0
.

6 7% (
n 二 5 )

。
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图 1 高效液相色讲圈

2
.

4 加样回收试验

取已知含量的样品
,

分别精密加人合成缩宫索标准品溶液
,

共

计 5 份
,

按样品测定方法测定
,

计算回收率
,

结果见表 2
。

表 2 编宫素加样回收试脸站果

样品含t (IU/毗 )加入t (lU / 砧)加样后浓度(IUz诚)侧拜位(IUz吐 ) . 收率(肠)了(肠 )脚(书)

2
.

217 5 5
.

18, , 7
.

叨5 0 7
.

期 . %
.

12

2
.

956 7 3
.

458 4 6
.

4 15 1 6
.

330 4 97
.

5,

3
.

548 0 2
.

价5 0 5
.

623 0 5
.

538 8 95
.

94 %
.

, 众,

1
.

478 4 3
.

458 4 4
.

936 8 4
.

吕犯 6 , 7
.

匆

1
.

774 1 2
.

075 0 3
.

84 9 】 3
.

7卯 2 盯
.

的

2
.

5 样品测定

取本品原液进样
,

记录色谱图 ; 另取合成编宫家标准品 l 支
,

加流动相 A 1
.

6 m L 使溶解
,

同法测定
,

按峰面积外标法计算
。

结果

批号为 06 01 04
,

06 0 60 1
,

05 100 1 的缩宫素注射液中缩宫素含量分
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不同等级及不同部位的丹参原药材中丹参酮瓜含t 考察
刘 蕾

’ ,

李静怡
2

(1
.

上海雷允上中药饮片厂
,

上海 2以只34; 2
.

上海爱的发制药有限公司
,

上海 2(Kx〕51)

摘共 : 目的 对不 同子级及不同部位的丹参原药材中丹参阴 n
,

含童进行考察
。

方法 制备不 同等级及不同部位的丹参原药材样品
,

采用高

效液相色讲法 (HPLC 法 )侧定含1
。

结 . 直径越细的丹参中丹参阴 11
*

含童越高
,

丹参原药材皮部中的丹参阴 几 的含童远远高于木钾
,

丹

参须中丹参明 几含黄也很高
。

结论 传统丹参原药材的等级标准和丹参阴 几含黄没有相关性
,

加工原药材时应注意对皮娜成分的保护
,

有

必要重新考虑丹参须的药用价值
。

关. 甸 : 丹参; 等级 ;部位 ; 丹参朋 IL ; 含 1 ; 高效液相色讲法

中圈分类号 : R 刀讨
.

1 ; R 28 2
.
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丹参是唇形科植物丹参 s以, 必 爪山勿诚如 Bge
.

的干燥根及根

茎
,

加工成饮片时要求筛去须根
。

丹参能祛寮止痛
、

活血通经
、

清心

除烦
,

用于治疗月经不调
、

脚腹刺痛
、

疮疡肿痛
、

心烦不眠
、

心绞痛

等病症
,

其临床用量很大
。

目前丹参的等级(主要依照直径的粗细)

分为一等(直径 > 1
.

O c m 以上 )
、

二等(直径 1
.

0 一 0
.

4 c m )
、

统货(直

径 < 0
.

4 c m )川
,

且这种划分标准已经成为产地收购
、

市场交易及出

口的通行准则
。

丹参酮类化合物是丹参的主要有效成分
,

属邻菲醒

类衍生物
,

具有一定的专属性和特征性
,

200 5 年版《中国药典》中规

定以丹参酮瓜 为指标对丹参进行薄层色谱定性分析和高效液相色

谱定量分析‘2 , 。本试验以丹参酮 11
‘

为指标
,

对不同等级及不同部位

的丹参原药材中的丹参酮 n̂ 含量进行考察
,

报道如下
。

1 仪. 与试药

日本 JASC O 高效液相色谱仪(PU
一 1580 智能型双柱塞色谱

泵
、

UV 一 15 75 紫外检侧器
、

随机配套工作站 ) ; S四rt
o ri us 十万分之一

电子天平 ; HL 一 01 型溶剂过滤器 (真空泵及溶剂过滤瓶 ) ; HS
-

3 12 0 型超声波清洗器
。

甲醉(色谱级 )
,

蒸馏水
,

抓仿(分析纯 ); 丹参

酮 n
‘

对照品 (中国药品生物制品检定所
,

批号为 07 66 一 2仪旧11
,

供含量侧定用 ) ; 丹参原药材样品(由本厂采购
,

经鉴定为 S以‘她

丽肠rrh 如 B ,
. ,

不同等级及不同 表 l 丹参药材样品表

部位的样品共 6 批
,

编号见表 l
,

偏号 不 同千饭 偏号 不 同娜位

样品经粉碎机打粉
,

过 40 目筛 )
。

al 一等 bl 皮布

2 方法与结果 a2 二千 屹 木娜

2
.

, 色谱条件 a3 统货 b3 须根

色谱柱
: H IQC

, .

柱 (2 50 m m x 4
.

6 m m, 5 卜m
,

日本进口 ); 流动相
:

甲醇 一水(80
: 20 ) ;柱温为 30℃ ;检侧波长 : 270 nm

;流速 : 1
.

0 m L/ m in ;

进样量
:

20 卜L
。

理论塔板数按丹参酮 n
‘

计不低于 Z lx x ,
。

在此条件

下
,

色谱图见图 l
。

)1 0
.

5

{

于分~ ~ - 于: . ~ 吧二,

一
口/ . .n U分‘

I U I) Z U U

A

万一育气不一
‘/ 而

”

161208040 0000

1
.

丹参翻 11‘

A
.

对服品溶液 B
.

供试品溶液

图 1 高效液相色语田

2
.

2 溶液制备

精密称取丹参酮 压 对照品 4
.

20 mg
,

用抓仿 一 甲醉(l
: 8 )溶解

并定容于 SO mL 棕色量瓶中
,

即得质量浓度为 84
.

0 “ / 毗的对照

品溶液
。

取样品粉末 (过 40 目筛 ) 2 9
,

精密称定
,

里 25 毗具塞锥
形瓶中

,

精密加人抓仿 一 甲醉(8
: 1)10 m L

,

称重
,

超声处理 30 m in
,

取出
,

冷却至室温
,

补足质量
.

过滤
,

取续滤液 l mL
,

工至 smL 棕色

量瓶中
,

用抓仿 一 甲醉(8
:
l) 稀释至刻度

,

密塞
,

摇匀
,

用徽孔滤膜

(0
.

45 卜m )滤过
。

即得供试品溶液
。

2
.

3 方法学观察

线性关系考察
:

精密吸取对照品溶液 0
.

4
.

0
.

8
,

1
.

6
,

2
.

0
,

3
.

O m L,

分别置 10 m L 量瓶中
,

用甲醉定容
,

摇匀
,

按 2
.

1 项色谱条件进行

分析
,

进样量为 20 卜L
,

以峰面积 (Y) 对进样t (x )进行回归
,

得丹

参酮 11 ‘ 的线性回归方程为 Y 二 139 54 2
.

89 + 10 4 82 250
.

74 X
, r =

别为标示量的 97
.

2 %
,

88
.

7%
,

88
.

5 %
。

3 讨论

本方法以 H PLc 法取代(中国药典》的生物测定法测定缩宫家

的含量
。

HP优 法简便
、

准确
、

灵敏
,

更有利于药品质量的控制
,

适合

常规分析
。
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