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高效液相色谱法测定乳舒片中槲皮素含量
苏赤

(湖北省松滋市人民医院, 434200)

[摘 � 要 ] � 目的 � 建立测定乳舒片中槲皮素含量的高效液相色谱法。方法 � 色谱柱: A g ilent Ec lipse XDB�C
18

( 4. 6 mm � 250 mm, 5�m ), 流动相:甲醇 - 0. 2%磷酸水溶液 ( 45� 55), 流速 1 mL� m in�1, 检测波长 370 nm。结果 � 槲

皮素进样量在 0. 03~ 0. 30 �g范围内具有良好的线性关系 ( r= 0. 999 9), 平均加样回收率 99. 65% , RSD为 1. 85% ( n =

5)。结论 � 该方法简便、准确,重复性好, 可用于控制乳舒片的质量。
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Determ ination ofQuercetin inRushu Tablets byHPLC
SU Chi(P eop le 'sH osp ital of Songzi C ity, H ubei P rovince, Songzi 434200, China )

ABSTRACT� Objective� To establish aH PLC m ethod for the de term ina tion of que rcetin in rushu tab lets. � M ethods�
HPLCm e thod w as perform ed on Ag ilent Ec lipse XDB�C18 ( 4. 6 mm � 250 mm, 5 �m ) co lumn, w ith m obile phase cons isted of

m ethanol�w ater( conta ining 0. 2% phospho tic acid) ( 45� 55). The flow rate was 1. 0mL� m in�1 and the detection w ave leng th w as

370 nm. � Resu lts� Quercetin showed a good linear over a range o f 0. 03- 0. 30 �g( r = 0. 999 9) . The average recovery w as

99. 65% w ith the RSD o f 1. 85% ( n = 6). � Conclusion� The de term ination m ethod is sim ple, accurate, re liable, and can be

used to prov ide refe rences for the quality con tro l of rushu tablets.

KEY WORDS� Rushu tablets; Que rcetin; HPLC; Content dete rm ina tion

� � 乳舒片是由丹参、路路通、当归、夏枯草和白花蛇

舌草等制成的复方中药片剂, 具有舒肝理气、消肿散

结、活血化瘀、益气养血、解毒抗瘤的功能,主治乳腺增

生及乳腺肿瘤。处方中白花蛇舌草所含槲皮素具有抗

肿瘤、抗氧化、抗血栓、抗糖尿病及保护心血管和止泻

等药理作用
[ 1 ]
。笔者在本实验中建立了高效液相色

谱法测定乳舒片中槲皮素含量, 为乳舒片的质量控制

提供依据。

1� 仪器与试药 �

1. 1� 仪器 � A g ilent1100高效液相色谱仪 (美国安捷

伦 ) ,含在线脱气机、四元梯度泵、自动进样器、紫外检

[收稿日期 ] � 2010- 01- 25� [修回日期 ] � 2010- 03- 11

[作者简介 ] � 苏赤 ( 1963 - ), 男, 湖北松滋人, 主管药师,

学士, 主要从事药剂工作。电话: 0716- 6225336。

测器、化学工作站, CPA 124S型电子天平 (德国赛多利

斯 ) , CQ�80型超声波清洗机。
1. 2� 试药 � 槲皮素对照品 (中国药品生物制品检定

所,批号: 100081�200406) , 乳舒片 [批准文号: 鄂药制

字 ( 2001)第 LZ01�071号, 批号: 20080321, 20081102,
20090701]及其阴性对照品 (均由本院制剂室提供 ),

甲醇为色谱纯, 注射用水 (四川科伦药业股份有限公

司,批号: H090519) ,其余试剂均为分析纯。

2� 方法与结果 �
2. 1 � 色谱条件 � 色谱柱: Ag ilent Ec lipse XDB�C18

( 4. 6mm � 250 mm, 5 �m ); 流动相: 甲醇�0. 2% 磷酸
水溶液 ( 45� 55) ; 柱温: 30 � ; 检测波长: 370 nm; 流
速: 1. 0 mL� m in

�1
; 进样量: 10 �L。在此色谱条件下,

槲皮素和前后色谱峰可达到基线分离,见图 1。
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图 1� 高效液相色谱图 �

A. 阴性溶液; B.对照品; C. 供试品; 1.槲皮素

F ig. 1� HPLC chrom atogram s�

A. blank; B. chem ical re fe rence substance; C. samp le; 1.

quercetin

2. 2� 对照品贮备液的制备 � 精密称定槲皮素对照品

7. 5mg,置 25 mL量瓶中,加甲醇溶解并稀释至刻度,

作为对照品贮备液 (槲皮素浓度为 0. 30 mg� mL�1 )。

2. 3� 供试品溶液的制备 � 取乳舒片 20片 (每片约

0. 4 g), 研细,混匀,称取粉末约 4 g,精密称定, 置具塞

锥形瓶中,精密加 50%甲醇 40mL和盐酸 2mL,密塞,

称定质量,加热回流 2 h, 放冷,再称定质量, 用 50%甲

醇补足减失的质量, 摇匀,用孔径 0. 45 �m微孔滤膜

过滤, 作为供试品溶液。

2. 4� 线性关系考察 � 分别精密量取对照品贮备液

0. 10, 0. 20, 0. 40, 0. 80, 1. 0mL,分别置于 10 mL量瓶

中,加流动相稀释至刻度, 摇匀, 得到不同浓度的对照

品溶液。精密吸取对照品溶液各 10 �L, 按上述色谱

条件, 分别进样, 测定。以对照品进样量 (X, �g )为横

坐标, 峰面积 ( Y )为纵坐标进行线性回归, 得回归方

程: Y= 5 842. 28X - 9. 26 ( r = 0. 999 9) , 线性范围为

0. 03~ 0. 30 �g。

2. 5� 重复性实验 � 取同一批样品 (样品 3) 6份, 按

� 2. 3�项下制备并进样测定。结果槲皮素含量 RSD为

1. 56%, 表明本方法重复性好。

2. 6� 稳定性实验 � 取 � 2. 5�项下同批样品在 0, 4, 8,

12 h分别进样测定,结果 12 h内槲皮素色谱峰面积无

明显变化, RSD = 0. 56%。表明被测样品溶液在 12 h

内稳定性良好。

2. 7� 精密度实验 � 精密吸取浓度为 12. 0 �g� mL- 1

对照品溶液,在上述色谱条件下连续进样 6次。槲皮

素峰面积的 RSD= 0. 34% ,表明本方法精密度良好。

2. 8� 加样回收率实验 � 取已知含量的样品 (含量

71. 5 �g� g�1 )适量,约 2 g,共 6份,精密称定, 分别精

密加入对照品贮备液 0. 50 mL, 按上述方法制备供试

品溶液,进样测定, 计算回收率, 结果见表 1。平均回

收率99. 65% , RSD= 1. 85%。

表 1� 槲皮素加样回收率实验结果 �

Tab. 1� Resu lt of recovery test of guercetin� n= 6

取样量 /

g

样品含量 加入量 测得量

�g

回收率 /

%

2. 001 5 143. 1 150. 0 294. 2 100. 73

2. 009 8 143. 7 150. 0 296. 4 101. 80

1. 998 5 142. 9 150. 0 288. 6 97. 13

1. 989 0 142. 2 150. 0 289. 7 98. 33

2. 004 3 143. 3 150. 0 295. 1 101. 20

2. 015 6 144. 1 150. 0 292. 2 98. 73

2. 9� 样品含量测定 � 分别取不同批次乳舒片样品, 按

供试品溶液制备法制备并进行进样、采用标准曲线法

测定,结果乳舒片中槲皮素的含量测定结果见表 2。

表 2� 样品含量测定结果 �

� � Tab. 2� Resu lt of con tent determ ination� n= 3

编号 乳舒片批号
每片槲皮素

含量 /�g

RSD /

%

1 20080321 27. 8 1. 23

2 20081102 26. 3 1. 41

3 20090701 28. 6 1. 16

3� 讨论 �
在样品提取方法的选择过程中, 笔者分别考察了

超声提取 +回流提取
[ 2�3]
和回流提取

[ 4]
条件下槲皮素

的提取情况,结果发现二者槲皮素的提取率无明显差

异,只是后者提取杂质较多,但进样发现杂质大多出峰

较早不影响测定,为方便操作, 在制备时选用单用回流

提取的方法。

采用该方法测定乳舒片中槲皮素的含量, 方法简

便、快捷,结果可靠。

[ DO I] � 10. 3870 /yydb. 2011. 05. 032
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