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摘要 目的 建立欣力胶囊中黄蔑甲昔的含量测定方法
。

方法 采用 一 法测定欣力胶囊中黄茂甲昔的含量
,

】
色谱柱

,

林
,

流动相为乙睛 一 水 犯
,

流速为
· 一 ’ ,

柱温 ℃
,

载气流速
· 一 。

结果 黄茂甲昔在 一 林 范围内有良好的线性关系
,

平均回收率 为
二

测

定了 个批次欣力胶囊中黄茂甲昔的含量
,

其含量范围为 一 ·

粒
一 ’。

结论 该方法准确
,

重复性好
,

为欣力胶囊的

质量控制提供了一种检测方法
。
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欣力胶囊由黄茂
、

丹参
、

制附子
、

获荃
、

泽泻
、

草

劳子组成
,

是我课题组在多年实践 中探索出的经验

方
。

临床应用结果表明
,

该药具有明显改善患者心

衰症状
、

逆转心肌肥厚的作用
,

对充血性心力衰竭具

有很好的治疗作用
。

黄茂为该处方的君药
,

其所含

黄茂甲昔为黄茂的主要有效成分
,

具有抗氧化
、

扩张

血管和冠状动脉
、

提高免疫力等生理活性
’〕。

故 以

黄蔑甲昔为指标
,

参照 年版中国药典
,

测定样

品中黄蔑甲昔以控制样品中黄蔑的含量
。

黄蔑甲普

的含量测定有薄层扫描法 〔’」、

比色法 〔’」、

高效液相

色谱法 等
,

本文参考文献 厂
,

〕
,

采用

法测定欣力胶囊 中黄蔑 甲昔 的含量
,

方法简

便灵敏
,

重复性好
。

通过方法学的系统考察和 批

样品的含量测定
,

建立 了本品中该成分的含量测定

方法
。

仪器与试药

系列高效液相色谱仪

型蒸发光散射检测器 色谱柱
·

,

卜 甲醇为色谱纯 天津康

科德 乙睛为色谱纯 进 口 正丁醇为分析

醇 国药集团化学试剂有限公司 黄蔑甲普对照 品
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, 国家 自然科学基金
通讯作者 一 , 铭



药物分析杂志
,

一 一

囊 规格
·

粒
一 ’ ,

号胶囊
,

山东瑞友药品检

测新技术开发咨询中心提供
。

方法与结果

色谱条件 色谱柱为
,

林 柱
,

流动相是 乙睛 一 水
,

流 速 为
· 一 ’ ,

柱 温 ℃
,

采 用
,

高纯氮气体流速
·

而
一 ’ ,

漂移管温度

巧 ℃
。

黄蔑甲昔的保留时间约为 巧
。

其他成

分对测定没有干扰
。

见图
。

戈

图 对照品
、

阴性样品 和样品 的色谱图

一 , ,

黄茂甲昔 鳃

供试品溶液制备 参照中国药典
,

取装量差异

项下的胶囊内容物
,

精密称定
,

置 量瓶

中
,

加人 甲醇
,

超声处理
,

,

放冷
,

加 甲醇至刻度
,

摇匀
,

滤过
,

精密量取续滤

液
,

蒸干
,

残渣加水 分次溶解
,

转移至

分液漏斗中
,

用水饱和 的正丁醇提取 次
,

每次
,

合并正丁醇提取液
,

用浓氨溶液洗涤 次
,

每次
,

弃去洗涤液
,

正丁醇液蒸干
,

残渣加 甲醇溶

解并转移至 量瓶中
,

用甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

用微孔滤膜 林 滤过
,

即得
。

阴性样品的测定 取阴性样品 除黄茂外
,

其

余按本品处方比例称取适量
,

依照制备工艺制成阴

性模拟制剂 约
,

精密称定
,

按
“ ”

项下方法制

备
,

即得阴性样品溶液
。

进样 林
,

按上述色谱条

件测定
。

结果见图
。

阴性样品在黄蔑甲昔峰相应

位置无干扰
。

线性关系的考察 精密称取黄蔑 甲昔对照品

,

加 甲醇溶解并定容至
,

即得对照 品

溶液
。

精密吸取此溶液
, , , ,

卜
,

分别注

人高效液相色谱仪
,

测其峰面积积分值
,

以峰面积的

自然对数为纵坐标
,

浓度的自然对数为横坐标
,

计算

回归方程
。

结果

进样量在 一 林 范围内
,

其 自然对数与峰面

积积分值的自然对数呈 良好线性关系
。

精密度试验 取对照品溶液 林 ,

连续进样

次
,

测定峰面积积分值
,

计算峰面积积分值的 自然

对数及其平均值
,

得出 值为
,

表明本法

精密度良好
。

稳定性试验 取供试品溶液
,

在 内分别进

样 次
, , , , ,

测定峰面积积分值
,

计算峰

面积积分值的 自然对数及其平均值
,

得到 为
,

试验结果显示供试品溶液在 内稳定性

良好
。

重复性试验 取批号为 的样品 份
,

按
“ ”

项下方法制备溶液
,

依法测定
,

黄茂甲昔的

平均含量为
·

粒
一 ’ ,

为
,

结果

表明该方法重复性良好
。

加样 回收率试验 取批号为 含量为
·

粒
一 ’

的样品
,

共 份
,

精密称定
,

分

别置于 量瓶中
,

加入对照 品溶液 黄蔑甲昔

对照品
,

加甲醇至
,

依法测定
,

并计算黄茂 甲昔 的平均 回收率为
,

为
,

表明本法的加样回收率良好
。

样品测定 对 批样品进行测定
,

以外标工作

曲线 法 测 定 含量
。

结 果 批 号 为
, ,

样品中黄茂甲昔含量 分别为
,

, ·

粒
一 ’。

讨论

对于样品的提取纯化方法
,

本文曾对超声及回

流提取进行比较
,

结果 以超声提取法最为理想
。

取

不含黄茂的阴性样品
,

照正文方法进行试验
,

结果
,

阴性样品在与对照品峰保留时间相 同的位置
,

无干

扰峰出现
。
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本文于 年 月 日修改回

王军志副所长接待古巴国家药品控制中心代表团

年 月 日
,

中国药品 生物制品检定所王 军志副所长
、

生检处李凤祥处长
、

重组技术产品 室

饶春明主任和菌种 室叶强副主任等接待 了以监督控制检验司副 司长丽 亚娜
·

费盖拉丝
·

费拉德丝博士

为 团长的古 巴 国 家药品控制 中心代表团一行四人
。

王 副所长首先对代表团的来访表示热烈的欢迎
,

接

着向代表团介绍 了中检所的主要职能和职责
,

并肯定 中检所与 古 巴 国 家药品控制 中心 的前期合作
。

丽

亚娜
·

费盖拉丝
·

费拉德丝博士对 中检所 多年来的 支持和帮助表示感谢
,

古 巴 国家药品控制 中心 的职

能和职责与 中检所相似
,

有很 多领域存在合作前景
,

同时希望进一步得到 中方的支持和帮助
。

会谈结束

后
,

在李凤祥处长等人的陪同下参观 了 中检所重组技术产品 室和菌种 室
。

代表团对 中检所 实验室条件
、

科研工作
、

检定业务工作表示赞赏
,

并就感兴趣的 问题与 中检所相应的业务科室进行 了探讨
。
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