
表 1� 样品测定结果

Tab 1� Results of determ ination

样品序号 琥珀酸含量 (m g /g)

1 0. 801

2 0. 618

3 0. 973

3� 讨论

3. 1� 实验考察了 T r is�H3 BO 3、T r is�枸橼酸、二乙胺�H3BO3和

Na2H PO4 �N aH2PO4等缓冲体系在不同浓度,不同比例时对供

试品溶液分离的影响。结果表明: T r is�H
3
BO

3
体系基线稳定,

噪声较小, 且可达到基线分离。

3. 2� 实验比较了电渗流抑制剂和改向剂四乙烯五胺和

CTAB所加浓度对分离的影响, 阳离子表面活性剂可改变毛

细管表面电荷, 从而抑制电渗流使之反向, 达到快速分离检

测的目的。在 1mmo l/L T r is�10mm o l/L H3BO3的条件下,改变

加入的四乙烯五胺浓度: 0. 1% , 0. 2% , 0. 5% , 1. 0% , 1. 2% ,

1. 4% 和 1. 6% , 结果表明: 最佳浓度为 0. 5%。实验还显示

添加少量 CTAB( 0. 025mm o l/L )时, 样品中各峰的峰宽减小,

峰形和分离度得到改善。

3. 3� 实验分别采用水、乙醇和不同浓度比的乙醇�水等作提

取溶剂, 结果显示,用 90%乙醇作超声提取的溶剂,提取效率

较高, 杂质峰较少,有利于分离测定。
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高效液相色谱法测定无价保真制剂中淫羊藿苷的含量

李玲玲 (厦门市药品检验所,福建 � 厦门 361012 )

摘要: 目的 � 建立无价保真胶囊、口服液中淫羊藿苷的测定方法。方法 � 采用高效液相色谱法。Nuclesio l C
18
色谱柱, 甲醇�水

( 60�40)为流动相,检测波长 270nm。结果 � 淫羊藿苷在 0. 1~ 1. 6�g范围内具有良好的线性关系, r= 0. 999 9;胶囊剂的空白

回收率、口服液的空白回收率分别为 100. 56% 、100. 66% ( RSD= 0. 99% 、0. 86% , n = 6)。结论 � 该方法灵敏、准确, 可用于

无价保真制剂的质量控制。
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Determ ination of icar iin inW ujia Baozhen product by HPLC

LI Ling�ling(X iam en Institute for D rug Control, X iam en 361012, China)

ABSTRACT: OBJECTIVE� To estab lish an HPLCm ethod for the determ ina tion of ica riin inW u jiaB ao zhen product. METHODS�
Co lumn: ODS�C18, phase: m etham o l– wa ter( 60�40), w ave lenght: 270nm. RESULTS� The calibration cu rve w as linear w ithin the

range o f 0. 1~ 1. 6�g o f icar iin. The resu lts show ed tha t the b lank recovery of capsule and liqu id we re 100. 56% and 100. 66% w ith

RSD of 0. 99% and 0. 86% . Icariin w as satisfac to rily separated under the chrom atog raph ic condition. CONCLU SION� The me thod

is sensitive and accurate, and it can used to control the qua lity o f theW ujia Baozhen product.

KEY WORDS:W u jia Baozhen product; HPLC; icar iin

� � 无价保真制剂是由淫羊藿、石斛、肉苁蓉、茯苓等十几味

中药材制成的中成药, 剂型分为胶囊剂和口服液, 具有温肾

壮阳, 益精补髓, 固涩滋阴, 益气养血, 抗疲劳之功效。淫羊

藿是方中君药, 在处方中所占比例最大, 淫羊藿含有多种黄

酮类化合物, 淫羊藿苷为淫羊藿有效成分的代表, 选定淫羊

霍苷为含量测定指标。文献报道淫羊霍苷的含量测定方法

有高效液相色谱法 [ 1]、大孔树脂�紫外法 [ 2]、薄层扫描法 [3]。

本处方因是复方制剂, 成分较多, 高效液相色谱能有效分离

组分, 重现性好,故选用高效液相色谱法。

1� 仪器与试药

高效液相色谱仪: W a ters 490泵, 486紫外检测器, 大连

江申色谱工作站; 甲醇用色谱纯,水用高纯水, 其余为 AR级
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试剂。

2� 方法与结果

2. 1� 色谱条件及系统适用性试验

色谱柱: 十八烷基键合硅胶 ODS柱 ( Nuc les io l), 4. 6mm

! 250mm; 流动相:甲醇�水 ( 60�40); 检测波长 270nm; 柱温:

室温; 流量 0. 7mL m in- 1。以淫羊藿苷峰计算,理论板数应

不低于 1500。

2. 2� 线性试验

取淫羊藿苷对照品适量, 加甲醇配制成 0. 05m g mL- 1

的对照品溶液, 精密吸取对照品溶液 2, 8, 16, 24, 32�L按上

述色谱条件测定峰面积, 以峰面积积分值为纵座标 ,淫羊藿

苷量为横座标绘制标准曲线 Y= 7. 0 ! 106X + 3. 0 ! 104, r=

0. 999 9,表明淫羊藿苷在 0. 1~ 1. 6�g范围内具有良好的线

性关系。

2. 3� 精密度与稳定性试验

精密吸取样品溶液, 重复进样 8次, 淫羊藿苷峰面积积

分值平均为 6543602 , RSD为 0. 8% 。按上述色谱条件,每隔

一定时间, 精密吸取样品溶液 10�L, 注入高效液相色谱仪,

测定峰面积, 结果 48h样品峰面积积分值重现性良好, RSD

为 1. 4%。

2. 4� 专属性试验

按样品测定法,称取缺淫羊藿苷的阴性样品,依法处理,

制备阴性样品溶液, 进样,记录色谱图, 结果在淫羊藿苷相应

位置上, 未呈现色谱峰。实验结果表明阴性溶液中的组分不

干扰淫羊藿苷的测定。

2. 5� 重复性试验

取同一批口服液样品 8份, 分别依法提取制成供试品,

进样分析, 每份连续进样 3次, 测定峰面积, 并计算含量, 结

果平均为 0. 168% ( g /mL ), RSD为 1. 6%。取同一批胶囊样

品 8份, 分别依法提取制成供试品, 进样分析, 每份连续进样

3次,测定峰面积, 并计算含量, 结果平均为 0. 283% ( g /

mL ), RSD为 1. 3%。

2. 6� 回收率试验

∀ 空白回收率试验:取除去欲测的淫羊藿药材后制成的

口服液 10 mL或胶囊 1. 0 g, 精密加入一定量的淫羊藿苷对

照品, 依法测定,结果见表 1。

# 加样回收率试验: 取已被测定含量的样品, 再精密加

入一定量的淫羊藿苷对照品, 依法测定, 计算加样回收率,结

果见表 2。

2. 7� 样品测定

2. 7. 1� 对照品溶液的制备 � 取淫羊藿苷对照品约 2. 5m g,

精密称定, 置于 100mL量瓶中,加甲醇使溶解并稀释至刻度,

作为对照品溶液。

2. 7. 2� 口服液供试品溶液的制备 � 精密量取本品 10mL,置

于分液漏斗中, 加水 5mL, 加入乙酸乙酯 ( 30, 20, 20, 20mL )

萃取, 合并萃取液, 于水浴上蒸干, 加甲醇溶解, 定量转移至

25mL量瓶中并稀释至刻度,精密吸取 5mL置 50mL量瓶中,

加 70%乙醇稀释至刻度, 作为供试品溶液。

表 1� 空白回收试验结果 ( n= 3)

Tab 1� Results o f b lank recovery experim ents( n= 3)

剂 � 型
加入量

(m g)

被测出量

( m g)

回收率

(% )

平均回收率

(% )

RSD

(% )

口服液 10. 05 10. 021 99. 71

10. 17 10. 212 100. 41

9. 89 9. 876 99. 86

10. 11 10. 179 100. 68 100. 66 0. 86

10. 15 10. 282 101. 30

9. 92 10. 117 101. 99

胶 � 囊 3. 25 3. 261 100. 04

3. 09 3. 162 102. 33

3. 31 3. 296 99. 58 100. 56 0. 99

3. 12 3. 089 99. 01

3. 21 3. 219 100. 28

3. 02 3. 067 101. 56

表 2� 加样回收试验结果 ( n= 3)

Tab 2� Results o f sam ple recovery experim ents( n= 3)

剂 � 型
制剂中含量

(m g)

加入量

(m g)

被测出量

( mg)

回收率

(% )

平均回收率

(% )

RSD

(% )

口服液 5. 15 5. 23 10. 425 100. 86

5. 15 5. 18 10. 331 100. 02

5. 15 5. 29 10. 587 102. 78 101. 34 1. 2

5. 15 5. 11 10. 282 100. 43

5. 15 5. 32 10. 617 102. 76

5. 15 5. 28 10. 492 101. 17

胶 � 囊 1. 523 1. 508 3. 039 100. 53

1. 541 1. 513 3. 067 100. 86

1. 519 1. 502 3. 016 99. 67 100. 67 0. 61

1. 522 1. 510 3. 038 100. 40

1. 527 1. 506 3. 051 101. 20

1. 509 1. 506 3. 036 101. 39

2. 7. 3� 胶囊剂供试品溶液的制备 � 精密称取本品约 1g, 精

密称定, 置于三角锥瓶中, 加入 70% 乙醇 60mL, 超声提取

60m in, 过滤,滤液置于 100mL量瓶中, 用少许 70%乙醇洗涤

残渣数次, 洗液并入量瓶中,加 70%乙醇定容至刻度,作为供

试品溶液。

2. 7. 4� 分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液 10�L, 注入

高效液相色谱仪,测定峰面积, 以外标法计算,即得。

表 3� 样品测定结果 (% ) ( n = 3)

Tab 3� Results o f determ ination( n= 3)

剂 � 型 批 � 号 淫羊藿苷含量 RSD%

口服液 61029 0. 047 1. 6

61104 0. 103 1. 7

70415 0. 103 1. 9

70520 0. 078 1. 7

70525 0. 090 1. 3

70624 0. 110 2. 0

70720 0. 088 0. 6

胶囊剂 70114 0. 269 1. 2

70303 0. 320 1. 9

70420 0. 286 1. 9

注:胶囊剂含量为 g/g, 口服液含量为 g /mL

Note: g /g for the conten t of cap su le; g /m l for the conten t of liqu id
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3� 讨论

淫羊藿苷易溶于甲醇、乙醇等极性溶剂, 在乙酸乙酯中

有较好的溶解性, 口服液采用乙酸乙酯萃取, 比较提取次数,

优选提取 4次,认为提取完全。胶囊剂采用 70%乙醇, 比较

提取次数和方法优选超声提取 60m in。

样品中淫羊藿苷含量差异较大, 尤其口服液变化更大。

经考察原料淫羊藿药材, 发现不同采收季节, 淫羊藿叶片老

嫩程度不同, 淫羊藿苷含量差异大, 最大相差近 40倍, 使用

优质原料投料是药品质量的保证, 因实验批数不足 ,含量测

定限度有待考察更多样品后确定。
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高效液相色谱法测定 3�叔丁基 �4�羟基苯甲醚的含量及有关物质
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摘要: 目的 � 建立测定 3�叔丁基�4�羟基苯甲醚含量及有关物质的方法。方法 � 采用 D iam onsilTM (钻石 ) C
18
ODS柱 ( 4. 6mm !

250mm, 5�m ); 流动相为乙腈�乙醇 ( 80�20) ,流速为 0. 5mL m in- 1,紫外检测波长为 290nm, 柱温为 30∃ 。结果 � 在本色谱条

件下 3�叔丁基�4�羟基苯甲醚与有关物质及溶剂峰分离度符合要求,在 450~ 1050�g mL- 1范围内线性良好 ( r= 0. 999 8)。结

论 � 测定方法简便、准确、灵敏度高、方法可靠, 可作为质量控制方法。

关键词: 3�叔丁基�4�羟基苯甲醚;反相高效液相色谱法; 含量测定;有关物质

中图分类号: R917. 720. 1� � � 文献标识码: B� � � 文章编号: 1007�7693( 2006) 06�0488�02

RP�HPLC determ ination of the content of butylated hydroxyanisole and its related compounds
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ABSTRACT: OBJECTIVE� To establish an RP�HPLCm e thod fo r the determ ination of buty la ted hydroxyaniso le and its re lated com�

pounds. METHODS� The separation was perfo rm ed w ith a D iam onsilTM C18 ODS co lumon( 4. 6mm ! 250mm, 5�m ) at 30∃ , and the

m ob ile phase cons isted o f aceton itr ile, a lcohol ( 80�20) w ith the ra te o f 0. 6mLm in- 1, UV de tection w ave length was a t 290nm. RE�

SULTS� Buty lated hydroxyan isole had a good linea r re lation over the range o f 450~ 1050�g mL- 1 ( r= 0. 999 7). CONCLUSION

� Th is m ethod is s imp le, accurate , sensitive, and applicable fo r the qua lity contro l o f th is preparation.

KEY WORDS: butylated hydroxyan iso le; RP�HPLC; dete rm ina tion; re lated com pounds

� � 3�叔丁基�4�羟基苯甲醚广泛用于化妆品、食品、制剂中。

在食品中, 用于延缓或防止脂肪和油的酸败, 防止油溶性维

生素的活性丧失。 3�叔丁基�4�羟基苯甲醚经常与其他抗氧

剂联合使用, 尤其是与丁羟甲苯、焙酸烷基酯、鳌合剂或增效

剂如枸橼酸等联用。中国药典尚未收载, 但已被美国药典收

载, 目前笔者尚未见到有关 HPLC法测定 2, 6�二叔丁基对甲

酚含量及有关物质的报道,具体研究如下。

1� 仪器与试药
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