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制该产品中丹参素含量
,

可控制产品中丹参的质量
。

参考文献
:

【1〕 张建中
,

吕迁洲
,

王新宏
,

等
.

H PL C 测定活血合剂中丹参素
、

原

儿茶醛的含量 [ J ]
.

中成药
, 2 (X) 2 ,

2 4 ( 1 ) : 2 4
.

韩桂如
,

赵志军
,

刘铁刚
,

等
.

丹参制剂中原儿茶醛及丹参素的

同时定量分析[ J〕
.

中成药
, 2《X洲) , 2 2 ( 12 )

: 8 72
.

盛景芬
.

高效液相色谱法测定丹参注射液中原儿茶醛和丹参

素的含量〔J」
.

中成药研究
, 19 87

,

(7 )
: 14.

收稿日期 :2 (X)6 一 04 一
03

日P LC 法测定养精胶囊中淫羊霍普的含量
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摘要 目的
:
建立测定养精胶囊 中淫羊蓉普含量 的高效液相 色谱方法

。

方法
:
采用 Ph en o m en e x c , :

柱 ( 25 0

m m x 4
.

6 mm
,

5 卜m ) ;流动相 : 乙睛
一 水 ( 3 0 : 7 0 ) ; 流速

: 0
.

s m F m i n : 检测波长
: 2 7 0 n m

。

结果 : 淫羊蓉普在

12 2
.

2 一 61 1
.

o ng 范围呈良好线性关 系
, ; = 0

.

99 9 6
,

平均回收率 98
.

2%
,

RsD 1
.

33 %
。

结论
:
本 法简便可行

,

准确性高
,

重现性好
,

适用 于该制剂含量控制
。
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养精胶囊是 由淫羊蕾
、

当归
、

紫河车等中药经提

取后加工而成
,

具有滋阴补肾
、

活血通络
、

生精助阳

的功效
,

用于少精症及性欲减退
、

勃起功能障碍等
。

淫羊蕾为本方的君药
,

淫羊蕾昔为已知的主要成分
,

因此
,

本文将该成分作为测定指标
。

2
。

l

方法与结果

色谱条件

mm x 4
.

5 m m
,

5

色谱柱
: p h e n o m e n e x C , :

柱 ( 2 5 0

协m ) ;流动相
: 乙睛

一
水 ( 3 0 : 7 0 ) ;

1 仪器与试药

1
·

1 仪器 W a te rs 60() E 一 7 17 一 2 9 9 6 液 相系统
,

E m p o w e r
工作站 ;

1
.

2 试药 淫羊蕾昔对照品 ( 中国药品生物制 品

检定所
,

批号
: 0 7 3 7 2 2 0 01 1 1 )

,

养精胶囊 ( 南京军区

总医院制剂科
,

批号 为
: 0 5 0 9 2 5

,

0 5 0 9 2 5
,

0 5 0 9 30 )
。

甲醇为分析纯 (南京化学试剂一厂 )
,

乙睛为色谱纯

( M e rc k )
,

水为纯净水
。
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.

8 mU m i n ;柱温
: 3 0℃ :进

样体积
: 10 林L

。
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.

2 对 照 品溶 液 的制 备 取淫 羊蕾昔对照 品

12
.

22 mg
,

置 50 m L 量瓶中
,

加甲醇溶解并稀释至刻

度
,

摇匀
,

即得
。

2
.

3 供试 品溶液 的制备 精确称取本品内容物

1
.

5 9
,

置 2 5 m L 量瓶中
,

精确加人甲醇 2 0 m L
,

称重
,

超声提取 30 m in
,

放冷
,

再次称重
,

加甲醇补足减失

的重量
,

摇匀
,

即得
。

2
.

4 阴性对照溶液的制备 取不含淫羊蕾的本品

组方一定量
,

按成品制备工艺及供试品溶液的制备

方法制备阴性对照溶液
。

2
.

5 系统适应性试验 取阴性对照溶液
,

对照品溶

液和供试品溶液按上述色谱条件进样
。

结果表明
:

阴性对照溶液对样品中淫羊蕾昔的测定无干扰
,

淫



J o u rn al o f P h a n l l ac e u t i e al P r a e t i e e V o l
.

2 5 2 0 0 7 No
.

l

羊蕾普保留时间为 9
.

7 m in 左右
。

见图 1 和图 2
。

2
.

6 线性关 系的考察 取对照品溶液
,

精确进样

5
、

10
、

一5
、

20
、

2 5 林L
。

结果见表 l
。

以峰面积对淫羊

蕾昔 ( ng ) 回归计算
,

结果表明线性关系良好
,

回归

方程及相关系数分别为
: Y = 2 44 3

.

gX 一 6 683
.

9 ( y

为峰面积
,

X 为进样量 ng ) ; r 二 0
.

999 6; 线性范围 :

12 2
.

2 一 6 1 1
.

0 n g
。
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养精胶囊中淫羊箱普阴性对照品的色谱图

共。

图 2 淫羊获昔对照 品的色谱图

表 , 淫羊狡普的标准曲线考察结果

对照品浓度

( 卜群n 1L )
进样体积

( 林L )
峰面积

24
.

44
24

.

44
2 4

.

44

2 90 ] 32
.

1

l0

l 5

进样量

( 林g )

12 2
.

2

2 44
.

4

3 6 6
.

6

59 4 3 22

8 8 8 8 98

24
.

44
24

.

44

20 4 8 8
.

8

25 6 1 1
.

0

1 18 4 704
.

3

1 4 8 8 14 9
.

9

2
.

7 精密度试验 取供试品溶液
,

连续进样 5 次
,

峰面积分别为
:5 9 3 9 7 5

,

5 9 9 6 8 9
,

5 9 8 2 9 3
,

60 0 0 3 3
,

5 9 4 3 2 2
,

尺SD 为 0
.

4 9 %
。

结果表明本仪器精密度良

好
。

2
.

8 重现性试验 精确称取同一批号本品共 5 份
,

依法处理
,

进样 10 林L
,

平均含量 0
.

0 32 %
,

RSD 小于

3 % ( 表 2 )
。

结果表明本试验方法重复性良好
。

2
.

9 稳定性考察 精确称取同批号本品
,

依法处

理
,

制得供试品溶液
,

间隔 2h 进样
,

分别测得淫羊霍

昔峰面积为
: 604 2 9 2 ( o h )

,

6 2 9 5 6 9 ( Z h )
,

6 2 3 7 3 7

( 4 h )
,

6 34 8 12 ( s h )
,

6 4 4 7 2 6 ( 1 Z h )
,

及5刀 为

2
.

38 %
。

结果表明本品药材含量测定溶液放置 12 h

内稳定
。

2
.

10 加样回收试验 按样品溶液制备方法取样量

一半
,

取同批次本品细粉 6 份
,

精确称定 ;精确量取

淫羊霍昔对照品溶液 ( 0
.

12 2 2 m g/ mL )2 m L 分别加

人样品瓶中
,

按含量测定方法处理
,

制成 6 份样品溶

液
,

每份进样 1 次
,

求其平均 回收率为 98
.

2 %
,

RsD
值为 1

.

33 %
。

加样回收试验结果见表 3
。

表 2 养精胶囊样品中淫羊狡普测定的重现性试验结果

R SD % 平均含量%

淫羊霍普峰面积

淫羊霍昔含量 ( % )

5 9 3 9 7 2

0
.

0 32 2

6 1 7 4 90
0

.

0 3 1 7

6 14 9 3 1

0
.

0 3 2 0

6 3 2 0 7 4

0
.

0 3 2 1

6 04 2 9 2

0
.

0 3 3 3 1
.

9() 0
.

0 32

表 3 养精胶囊样品中淫羊狡普测定的加样回收试验结果

供试品 称样量 (m g ) 样品含量 (% ) 样品含量〔。g ) 加人量 ( Jn g ) 测得峰面积 测得总量(mg ) 回收率% 平均回收率% 五5。%
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.
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.

23 1

0
.
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.
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.
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0
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.
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.
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0
.
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0
.
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0
.

2 44 4

5 7 1 7 32
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0
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0
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2
.

n 含量测定 取本品依法测定
,

结果见表 4
。

表 4 养精胶囊样品中淫羊潇昔含, 测定结果

批号
淫羊蕾昔

峰面积

0 5 09 2 5 一 l

05 09 2 5 一 2

0 50 9 2 8 一 l

0 509 2 8 一 2

05 09 3 0 一 l

05 0 9 3 0 一 2

63 7 8 63

62 2 74 1

6 7 6 7 6 1

6 8 2 75 8

6 5 1 89 5

6 6 5 0 8 3

淫羊蕾昔
含量 ( % )

0
.

0 33 0

0
.

0 32 2

0
.

0 36 8

0
.

0 3 7 1

0
.

0 3 4 9

0
.

0 3 5 6

淫羊覆昔

每粒含量 ( m岁粒 )

0
.

10 1 1

0
.

1 14 6

0
.

10 9 2

霭0
.

2 0

口、
r r 〕

卜
勺

.

合

部 )淫羊蕾药材的含量测定方法 t ’〕。 采用乙睛
一
水

( 3 0 : 7 0 )为流动相进行洗脱
,

结果如 图 3 所示
,

淫

羊霍昔峰 (保留时间 9
.

7m in )与养精胶囊样品中其

它成分的色谱峰分离完全
,

对称性符合要求
,

理论塔

板数
、

保留时间都比较理想
。

说明该方法完全适用

于养精胶囊样品中淫羊蕾昔的分离
。

为了确定淫羊蕾昔的最佳测定波长
,

本实验对

淫羊蕾昔对照品溶液进行了 2 00 一 4 00 n m 的紫外光

谱扫描
,

可见在 2 70 n m 处有淫羊蕾昔的最大吸收波

长
,

这与相关文献报道一致〔’
一’〕

,

故将淫羊蕾昔的检

测波长定为 27 0 n m
。

实验结果表明
,

本方法具有 良好的重现性和准

确性
,

可在此基础上建立养精胶囊制剂的质量标准 ;

也可在此基础上
,

建立以淫羊蕾昔为主要成分的其

它制剂中淫羊蕾昔含量的测定方法
。
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图 3 养精胶囊中淫羊狡普分离的色谱图

3 讨论

养精胶囊样品中淫羊蕾昔含量的 H P LC 测定方

法
,

主要参考了中华人民共和国药典 ( 2 0 05 版
,

一

中国药典 2 0(] 5 版「S〕一部
.

200 5 : 2 2 9
.

胡东梅
,

孟 舒
,

高洪义
,

等
.
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牡丹皮中丹皮酚的提取工艺研究

孟喜成 ( 山西省大同市第七人民医院
,

山西 大同 037 00 5)

摘要 目的
: 对牡丹皮中丹皮酚的提取工艺进行研究

,

考察超声辅助水蒸气蒸馏提取的效果
,

改进提取工艺
。

方法
:
采用中国药典 H P LC 方法测定丹皮酚的含量

,

系统比较蒸馏水用量
、

乙醇加入量和超声时间等 3 个主

要因素
,

计算馏 出液 中丹皮酚的提取结果
。

结果
: 确定水蒸气蒸馏提取牡丹皮 中丹皮酚的工艺为药材加 ro

倍量蒸馏水
,

超声 20 m in 后
,

蒸馏
,

收集至蒸馏液不再浑浊 时为止
。

结论
: 本工艺采用超声对药材进行预处

理
,

可以极大的提高丹皮酚的提取效率
,

操作简单
、

成本低
、

毒性 小
,

可用于丹皮酚的大规模制备
。

关键词 丹皮酚 ;水蒸气蒸馏 ;提取工艺
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