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6 78 � 法测定消瘤平亢颗粒中桅子普含量
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;摘要 」 目的
<用 6 78� 法测定消瘦平亢颗粒中桅 子普含 量

。

方法
<
色谱柱为 = , > 9, 

) ? %( # !
,

. 4 / ? ? ≅ Α
2

0 ? ?
,

4 拜? :
,

流动相为 乙睛
一

水 9巧
<
Β4 :

,

流速 为 /
2

# ∋! 、
82 ?  (

一 ‘ ,

检测 波长 .Χ Β ( ?
。

结果
<
桅子 普在 。

2

3.
一 / .Α 林− 进样量 范

围 内桅 子普进样量 与色谱峰面积呈 良好 的线性关 系 9
< 二 /

2

5 5 5 . : Δ 平均 回 收率为 5 0
2

Ε 5 Φ 9
( 二 4 :

,

Γ > , 为 3
2

3Φ
。

结

论
<
本法可 以用于消瘦平亢颗粒中桅子普含量 的测定

。
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消廖平亢颗粒是山羊角
、

桅子
、

浙贝母
、

夏枯草
、

玄参
、

五味子
、

柴胡等 Ε 味中药组成的中药复方
,

主

治甲状腺机能亢进
。

桅子作为方中的臣药
,

具有泻

火除烦
、

清热利湿
、

凉血散淤 的活性
,

其中所含桅子

昔为消廖平亢颗粒的重要活性成分
。

本研 究建立

6 78 Μ 法测定消瘦平亢颗粒中的桅子营含量
。

见
一

紫外检测器
,

Ι ∗ Ι>Ξ Ι Γ 色谱工作站
。

桅子昔对 照品 9购 于中 国药 品生物制 品检定

所
,

批号
< / Ε Α 5

一

5 0 /4 :
,

甲醇
、

乙睛 为色谱纯 9山东 禹

王公司 :
,

水为重蒸水
。

消瘦平 亢颗粒 由沈 阳药大

药业公司提供
。

方法与结果
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4 拌? : Δ流 动相
<
乙 睛

一

水 9巧
<

Β4 :
,

流 速
< /

2

Β ? 8
·

? 
。 一 ’ ,

波长
< . ΧΒ

。?
。

在本色谱条件下
,

桅子昔对照

品溶液
、

消瘦平亢颗粒供试品溶液和缺少桅子药材

的供试品的阴性对照溶液的 678� 图见图 3% 可见

样品中其他组分不干扰桅子昔的分离测定
。

洪试品 缺柜 门乍阴性 供试品 陇洲宁对照!3,’∃

! 桅子昔 9了。 二 δ.
2

0 < ,3 33< 、

图 ! 消廖平亢颗粒 中桅子昔含量的 6 ⊥εΚ
」

� 图

. 线性关系

取桅子昔对照品约 3.
∋

(−
,

精密称定
,

用甲醇溶

解并转移至 3/ / ? 8 量瓶 中
,

稀释至刻度
,

制得对照

品溶液
。

按 含量测定方法分别精密进样 3/
,

3.
2

4
,

34
,

3Ε
2

4
,

./ 拜 8
,

测量峰面积积分值
。

经计算得到桅

子昔色谱峰面积积分值 9Ο :与进样量 9Π: 之间的回

归方 程 式 为
< Π ⎯ Α Ο 3/

一 ‘ ≅ 一 Χ
2

Φ
≅ !%

一 , , ,
·

二

/
2

5 5 5 .
。

线性回归 曲线说明
,

在 /
2

3. χ /
2

.Α 拜− 进

样量范围内桅子普进样量与色谱峰面积呈 良好的线

性关系
,

故可采用外标一点法测定样品
。

Χ 供试品及桅子昔阴性供试品溶液的制备

取供试品的细粉约 3// ? −
,

精密称定
,

溶 解于

4/ ? 8 甲醇 中超声提取 Χ/ ?  (
,

滤过
,

将 甲醇蒸 干
,

再以少量甲醇溶解残渣
,

转移至 .4 ? 8 量瓶中定容
,

再稀释 4 倍
,

即得供试品溶液
。

取复方 中缺少桅子的其余 0 味药
,

按上述供试

品量 精 密称 定
,

溶 解于 4/ ? !
」

甲醇 中超 声 提 取

Χ/ ?  (
,

滤过
,

将甲醇蒸干
,

再以 少量 甲醇溶解残渣
,

转移至 .4 ? 8 量瓶中定容
,

再稀释 4 倍
,

即得桅子 昔

阴性供试品溶液
。

Α 精密度实验

取供试品溶液按上述色谱条件及检测方法连续

进样 4 次
,

每 次 . / 林8
,

测得峰 面积
,

求得 Γ > , 为

3
2

/ Φ
。

4 稳定性试验

将供试品溶液按上 述色谱条 件及检测 方法
,

分别在制备 样品 后的 /
2

Χ
,

Ε
,

5
2

3 . �
,

吸取 . / 拼 8

注人高效液相色谱 仪
,

测 得峰 面积
,

求得 Γ > , 值

为 .
2

Β Φ
。

试验 结果 表 明供试 品 溶液 在 3. � 内

一 Ε 30 一

尘里逝
,

夔丝遨四旦立生签竺直笙5塑

稳定
。

0 重复性实验

取同一批供 试品溶液 4 份
,

按上述色谱条件及

检测方法测定
,

结果 Γ >, 为 3
2

/ Φ
。

Ε 回收率实验

采用加样 回收率测定法
。

取 已知含量供试 品

9批号 / / 3. / 0 :4 份
,

各约 3/ / ? −
,

精密称定
,

分别精

密 加 人 桅 子 营 对 照 品 3
2

Β5
,

3
2

4 3
,

3
2

4 /
,

一 Β /
,

. / . ? −以 甲醇定容 于 .4 ? 8 量瓶 中
,

摇匀
,

作为供

试品溶液
。

分别精密吸取供试品溶液 3/ 拜8
,

按上述

色谱条件及检测方法测定
,

平均 回收率为 5 0
2

Ε5 Φ
,

Γ > , 为 3
2

3Φ 9
Δ < ⎯ 4 :

。

Β 样品测定

分别取 4 批供试品
,

按
“ Χ

”

条件制备供试 品溶

液
,

每次取 . / 拜8 注人高效液相色谱仪
,

测定
,

以外

标法 按 峰 面 积 计算
,

结 果 4 批 9/ / 一. / 0
,

/ / 3 . / Β
,

/ / 3. 3/
,

/ 3 / . / 0
,

/ . / 4 3Α :样品中每袋样品中桅子昔

的 含 量 分 别 为 34 5
2

0
,

30 0
2

.
,

30 5
2

3
,

3Ε 0 0 和

30 Β
2

/ < 335 9( 二 4 :
。

讨 论

样品提取 中
,

比较 了甲醇热回流法提取与 甲醇

超声提取法
,

结果表明超声提取法优于加热回流提

取法
,

且简单快速
。

!6∃ 时对样 品提取时间进行 了考

察
,

确定提取时间为 Χ/ ⊥( 
( 。

在流动相选择 中比较了甲醇
一

水
,

乙睛
一

水等系

统
,

结果表明 乙睛
一

水 9巧
<

Β4 :分离效果最佳
,

故以此

为本实验的流动相
。
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