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摘要  目的: 采用反相离子对高效液相色谱法测定更年舒片中维生素 B6的含量。方法: 色谱柱: YMC packed ODS - A ( 250

mm @ 416 mm, 5 Lm ); 流动相:甲醇 - 01 1%己烷磺酸钠 (用冰醋酸调 pH = 311) ( 4B96 ); 流速: 110 mL# m in- 1;检测波长: 291

nm; 柱温: 25 e 。结果: 维生素 B6与其他成分分离良好。维生素 B6在 01 15 ~ 0176 Lg范围内呈良好的线性关系 ( r =

01 9998),平均回收率 ( n = 9) 10113%。结论:方法简便、准确、重现性好。
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( The Cen ter for In strum entalAnalys is of Cap italNorm alUn iversity, Beijing, 100037)

Abstract Objec tive: To develop an RP- HPLC method for the determ ination of v itam in B6 in Gengn ianshu tab-

lets.M ethods: A YMC packed ODS- A ( 250mm @ 416 mm, 5 Lm ) co lumn w as used, w ith mob ile phase consisted

ofm ethano l- 011% sod ium hexanesulfonate( 4B96, ad justed to pH 311 w ith g lacial acetic acid). The flow ratew as

110mL# m in
- 1
. The detect ing w avelength w as 291 nm. The co lumn temperature w as 25 e . Results: V itam in B6

was w ell separated. The calibrat ion curvew as linear over the concentrat ion range o f 0115- 0176 Lg( r= 019998).
The average recovery o f v itam in B6 ( n = 9) w as 10113%. Conclusion: The method is simple, accurate and repro-

duc ib le.
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  更年舒片 (W S3- B- 2708- 97)收载于部颁标

准中药成方制剂第十四册,由熟地黄、龟甲 (炒 )、山

药、维生素 B6等 16味药组成, 具有滋补肝肾, 养阴

补血, 化淤调经, 调气温肾,营养神经,调节代谢功能

的功效。原标准中未测定维生素 B6, 为提高和控制

本品的质量,建立了反相离子对高效液相色谱法测

定更年舒片中维生素 B6的含量。该法简便、准确、

重现性好。

1 仪器和试药

W aters 600- 717高效液相色谱仪, W aters 2996

二极管阵列检测器, Empow er色谱数据工作站。KQ

- 250E型医用超声波清洗器 ( 40 kH z, 250W )。维

生素 B6对照品 (中国药品生物制品检定所, 含量

9918% );更年舒片由江西伊尔斯制药有限公司提

供; 所用试剂甲醇为色谱纯, 冰醋酸、庚烷磺酸钠均

为分析纯,水为超纯水; 所有试剂使用前均经 0145
Lm微孔滤膜过滤。

2 色谱及检测条件
色谱柱: YMC- packed ODS - A柱 ( 250 mm @

416 mm, 5 Lm ); 流动相:甲醇 - 011%己烷磺酸钠溶
液 ( 4B96)为流动相, pH 为 311; 流速: 110 mL #

m in
- 1
; 检测波长: K= 291 nm; 柱温: 室温。理论板

数按维生素 B6峰计算, 应不低于 3000。

3 溶液的制备

311 对照品溶液  精密称定维生素 B6标准品

0138 mg置于 10 mL量瓶中, 加流动相溶解,然后定

容至刻度,即得。

312 供试品溶液  取本品 10片,研成粉末, 精密称
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定粉末 0180 g于 25 mL量瓶中, 加流动相,并定容

至刻度, 超声提取 30 m in, 静置, 过滤, 取续滤液过

0145 Lm滤膜, 即得。
313 阴性对照品溶液  根据处方, 取除维生素 B6

外的其他药味, 按制剂工艺进行制备, 作为阴性样

品,取约 0180 g的阴性对照品粉末,精密称定, 置于

25 mL量瓶中,加入流动相, 并定容至刻度, 超声提

取 30m in,过滤,取续滤液过 0145 Lm滤膜, 即得阴
性对照品溶液。

4 系统适应性试验

按上述色谱条件,分别精密量取对照品溶液、供

试品溶液、阴性对照溶液各 10 LL, 注入液相色谱

仪,记录色谱图。对照品、供试品维生素 B6峰的保

留时间基本一致,阴性对照在维生素 B6峰位置处无

干扰, 表明其他药味对含量测定无影响,见图 1。

图 1 对照品 ( A)、供试品 ( B )及阴性对照品 ( C )色谱图

F ig 1 HPLC chrom atogram s of referen ce substances( A ), samp le( B) and

b lank ( C )

5 线性关系考察

精密称取经五氧化二磷干燥过夜的维生素 B6

对照品适量,加甲醇制成每 1 mL含维生素 B6对照

品溶液 38 Lg的对照品溶液,作为储备液。分别精

密量取上述对照品溶液 2, 4, 6, 8mL,置 10mL量瓶

中,用甲醇稀释至刻度。依次精密吸取上述对照品

溶液及对照品储备液 20 LL进行 HPLC测定,记录

色谱图。以标准溶液进样量 (X )对色谱峰面积积分

值 ( Y )作标准曲线,并进行回归,计算得回归方程为

Y= 21282 @106X - 11859 @ 104  r= 019998
结果表明维生素 B6进样量在 0115~ 0176 Lg范围
内与峰面积积分值呈良好线性关系。

6 稳定性试验

取同一批样品,按供试品溶液制备方法制备后,

分别在 0, 2, 4, 6, 8, 12, 24 h进行 HPLC测定, 峰面

积积分值依次为 955649, 960773, 988333, 996529,

993699, 934402, 984197, 平均值为 973486, RSD为

212%。测定结果表明样品在 24 h内基本稳定。

7 精密度试验

分别精密吸取线性项下的对照品储备液 2, 4, 8

mL于 10mL量瓶中,加甲醇至刻度,摇匀,得低、中、

高 3个浓度的标准品溶液, 分别重复连续进样 20

LL,测得维生素 B6 峰面积的 RSD ( n = 6)分别为

0195% , 0189%, 0192%, 表明仪器的精密度良好。

8 重复性试验
精密称取同批样品 5份 (每份约 0180 g ), 按供

试品溶液的制备方法制备后, 按所拟定的含量测定

方法操作, 测得维生素 B6 平均含量 ( n = 5)为

685152 Lg# g
- 1
, RSD为 1135%, 结果表明此法重复

性良好。

9 回收率试验
取已知维生素 B6含量的同批号样品 0140 g,共

9份,精密称定, 每 3份为一组, 分别准确加入维生

素 B6对照品 135106, 270113, 405119 Lg, 按 / 3120
项下方法制备供试品溶液,进样 20 LL测定,按所拟

定的含量测定方法操作。每组维生素 B6的平均回

收率 ( n = 3)分别为 10212% , 10015% , 10119%;

RSD分别为 0140% , 0170%, 0198%。总的平均回
收率 ( n = 9)为 10114%。
10 样品含量测定

按 / 3120项下方法操作, 处理 6批样品,制备所

需的供试品溶液。在上述色谱条件下进行维生素

B6含量测定,结果见表 1。

表 1 样品测定结果 (n = 3)

Tab 1 R esu lts of samp le determ ination

批号

( L ot N o. )

含量

( content) /Lg# g- 1

RSD

/%

20051201 651190 1122

20051203 686172 1158

20051205 667137 0186

20051208 632142 0134

20051209 708163 1189

20051210 630169 0149
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11 讨论
1111 检测波长的选择  在参考文献 [ 1, 2]的基础

上,称取维生素 B6对照品适量,用水溶解并定量稀

释制成每 1mL中含 40 Lg的溶液, 在 400~ 200 nm

波长范围扫描,维生素 B6在 291 nm波长处有最大

吸收, 故选择 291 nm作为检测波长。

1112 超声处理时间的选择  实验中将供试品溶液

分别用流动相超声处理 10, 20, 30, 40 m in, 结果表

明,超声 30, 40 m in提取效果相差不大,综合考虑选

择提取时间 30m in。

1113 流动相的选择  本实验由于样品成分复杂,

干扰组分较多, 因此流动相的选择很关键。经实验

研究, 选择离子对流动相较好, 离子对流动相由己烷

磺酸钠甲醇组成,并且发现不同离子浓度,不同 pH

对峰形影响较大, 有机相与水相比例会影响维生素

B6与其他峰的分离。经实验, 选择文中的色谱条

件, 维生素 B6有很好的分离度,峰形很好。
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(本文于 2008年 6月 24日修改回 )

赛默飞世尔科技食品安全八市巡讲圆满结束

  横跨两月历时两周, 途经武汉、成都等八个城市的赛默飞世尔科技食品安全巡回讲座于日前圆满

结束,超过 1000位分析检测界相关人士参加了此次活动。作为赛默飞世尔科技 /食品安全月 0的重要

组成部分,此次活动主要关注食品中农药兽药残留检测及色谱质谱与元素分析仪器在该领域的应用。

赛默飞世尔科技举办食品安全巡回讲座已有数年之久, 此轮八城市食品安全巡回讲座活动无论从

参与人数还是从反馈效果上都远远好于以往任何一次。众多分析测试界同仁对赛默飞世尔科技食品安

全解决方案有了全面的了解,并对优质色谱质谱和痕量元素分析产品表现出浓厚的兴趣。

欲了解更多信息,请浏览: www. thermo fisher. com (英文 ) , www. thermo. com. cn (中文 )
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