
味子糖浆由鸡西市人民医院制剂室提供 ,甲醇为色

谱纯 ,其它试剂为分析纯。

2　实验方法与结果

2. 1　色谱条件 ;色谱柱 ODS柱 ( 5μm, 4 mm× 140

mm ) ,流动相甲醇 -水 ( 72∶ 28,实验选定 ) ,流速 1

m L /min,检测波长为 254 nm ,进样量均为 20μL,

分离度: 3. 66,理论板数按五味子乙素峰计为

2 469。

2. 2　对照品液制备:精密称取五味子乙素对照品 ,

加甲醇配制成 0. 1 mg /mL的对照品溶液。

2. 3　供试品液的制备: 精密量取五味子糖浆 10

m L,减压回收至干 ,精密加入正己烷 20 mL,转移至

具塞试管中 ,超声处理 15 min,过滤 ,精密量取续滤

液 10 mL,减压回收至干。残渣加甲醇适量 ,超声处

理使溶解 ,并转移至 10 mL容量瓶中 ,加甲醇稀释

至刻度 ,摇匀。

2. 4　标准曲线的绘制: 精密吸取对照品液 5, 10,

15, 20, 25μL,按上述色谱条件依次进行分析、测定。

回归方程: Y= 3. 36× 10-3+ 3. 73× 10-2 X , r= 0. 999

9,表明五味子乙素的进样量在 0. 1～ 2. 5μg间与峰

面积呈良好的线性关系 ,直线基本通过原点 ,故采用

外标一点法计算含量。

2. 5　样品测定:取对照品液、供试品液各 20μL,分

别注入液相色谱仪 ,按上述色谱条件测定 ,以外标一

点法计算即得 ,结果见表 1。
表 1　五味子糖浆中五味子乙素含量测定结果 (n= 3)

批　号 五味子乙素含量 ( mg /m L) R SD (% )

000115 0. 661 6 1. 06

000229 0. 710 1 0. 98

000308 0. 639 6 1. 15

2. 6　重现性实验:依样品测定步骤对同一批样品重

复测定 5次 , RSD为 1. 12% 。

2. 7　精密度试验: 精密吸取对照品溶液 20μL,连

续进样 6次 , RSD为 0. 97% 。

2. 8　加样回收率实验:精密吸取已知含量的样品液

10 mL,加入五味子乙素对照品 2 mg ,按样品测定

的方法进行分析 ,结果平均回收率为 99. 38% ,RSD

为 0. 92%。

2. 9　稳定性试验:取供试液 ,不同时间按样品测定

的方法进行分析 ,结果表明吸收面积在 12 h内基本

无变化。

3　讨论

3. 1　提取方法的选择:经多次试验摸索以正己烷对

样品的干浸膏进行超声处理后 ,以甲醇溶解、定容 ,

取得了较好的效果。超声处理 15 min后 ,即可将样

品中的五味子乙素提取较完全。
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　　肤康粉是适用于褥疮、外伤及烫伤感染的预防

和康复的散剂 ,其主要成分为胆汁、白矾、三七、金银

花、大黄粉、冰片等。其中胆酸 ( CA)具有解热、抗炎、

抗过敏和抗病毒等作用 ,其含量测定对于研究药物

的药理作用、临床疗效、合理用药和控制制剂质量等

具有重要意义。

1　材料与方法

1. 1　仪器、药品: 日本岛津 LC-6A高效液相色谱

仪 , LC-6A恒流泵 , SPD-6可调波长紫外检测器 ,

C TO-6A恒流控温箱 , SCL-6B系统控制器 , V ST色

谱工作站。

样品:肤康粉 (天津德森保健实业有限公司 ) ;对

照品:胆酸 (中国药品生物制品检定所提供 ) ;试剂:

甲醇为色谱纯 ,乙酸乙酯、盐酸、磷酸为 AR级。

1. 2　胆酸的定性鉴别

1. 2. 1　供试品的处理: 取肤康粉 2 g ,加 95%乙醇
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20 m L,回流 10 min,过滤备用。

A-供试品　 B-胆酸对照品

　 C-阴性对照品

图 1　肤康粉中胆酸薄

层色谱图

1. 2. 2　对照液的配制: 取胆

汁酸适量配制成 1 mg /mL的

乙醇液。

1. 2. 3　阴性对照液的处理:

处方中去除胆汁 ,依法配制阴

性对照 ,处理方法同 1. 2. 1。

1. 2. 4　 展 开 系 统: 硅 胶

GF254-CMC-Na 板 ;展开剂:

氯仿-乙醚-甲酸 ( 4∶ 4∶ 2)。

1. 2. 5　检识: 薄层展开后取

出 ,晾干 ,喷以 10%的硫酸乙

醇溶液 ,于 105℃烘 10 min,

在对照品相同位置上有相同

的斑点 (图 1)。

1. 3　 HPLC法

1. 3. 1　色谱条件:流动相: 甲醇 -磷酸缓冲液 ( 75∶

25,水相用磷酸调节 pH= 3) ; 色谱柱: ODS-C18 300

mm× 3. 9 mm;流速: 1 mL /min;紫外检测波长:λ=

210 nm;灵敏度: 0. 05AU FS:柱温: 45℃。

1. 3. 2　对照品配制:精密称取胆酸对照品 250 mg ,

用甲醇溶解 ,并定容至 50 mL。

1. 3. 3　供试液配制: 精密称取肤康粉 1 g ,先用盐酸

酸化 ,再用乙酸乙酯超声振荡提取 3次 ,滤去不溶

物 ,挥发至干 ,用甲醇定容至 25 mL。

1. 3. 4　标准曲线绘制: 精确吸取对照品 1, 2, 3, 4,

5, 6 mL,并用甲醇定容至 10 mL,配成 0. 5, 1. 0,

1. 5, 2. 0, 2. 5, 3. 0 mg /mL的系列标准液 ,经 HPLC

进行分析。每种标准液进样 20μL,共进样 3次。以

胆酸的对照品峰面积积分值为纵坐标 ,对照品的浓

度为横坐标绘制标准曲线。 浓度与峰面积的关系如

表 1所示。
表 1　浓度与峰面积的关系

浓度

( mg /m L)
0. 5 1. 0 1. 5 2. 0 2. 5 3. 0

峰面积 5 911 12 013 18 023 23 553 30 583 37 085

　　胆酸在 0. 5～ 3. 0 mg /mL内线性关系良好。回

归方程: Y= - 516. 33+ 406. 28X , r= 0. 999 4。

2　结果

2. 1　样品测定:测定结果见表 2。

2. 2　阴性对照实验:将肤康粉处方中除胆汁酸 ,然

后用盐酸酸化 ,用乙酸乙酯超声振荡提取 3次 ,滤去

不溶物 ,挥发至干 ,用甲醇定容至 25 mL。测定结果

表 2　肤康粉中胆酸的含量测定

编号 浓度 ( mg /mL) 含量 (% ) R SD (% )

1 1. 971 4. 93

2 2. 026 5. 06

3 1. 854 4. 64 5. 01

4 2. 296 5. 74

5 2. 038 5. 10

显示无胆酸存在。

2. 3　精密度试验: 精密吸取同一供试品溶液 20

μL,重复进样 ,测得峰面积积分值的 RSD= 1. 32%

(n= 6)。

2. 4　重现性试验:取同一批样品 6份 ,照样品液的

制备方法分别提取测定 ,测得峰面积积分值的

RSD= 1. 68% (n= 6)。

2. 5　回收率试验: 精确称取肤康粉 1 g,加入胆酸

25. 0 mg ,然后用盐酸酸化 ,用乙酸乙酯超声振荡 3

次 ,滤去不溶物 ,挥发至干 ,用甲醇定容至 25 mL,供

测定胆酸之用。 结果回收率为 98. 42% , RSD=

1. 81% (n= 4)。

3　讨论

3. 1　制备供试液时 ,首先直接用乙酸乙酯提取 ,发

现提取效果很差 ,采用先加盐酸酸化 ,再用乙酸乙酯

提取后 ,效果很好。 说明该散剂中胆酸已成盐 ,必须

先用盐酸使其酸化。 胆酸是一类易溶于水的甾体化

合物 ,故经甲醇溶解 ,超声提取后效果很好。

3. 2　 HPLC法测定样品时 ,开始以甲醇 -水 ( 70∶

30,水相用磷酸调节 pH= 3)为流动相 ,发现保留时

间 ( tR )过长 ,有效成分分离效果不佳。 后改用甲醇-

磷酸缓冲液 ( 75∶ 25,并用磷酸调 pH= 3)为流动相 ,

tR缩短 ,峰型较好。

3. 3　质量控制的方法应简单易行。开始采用紫外分

光光法进行含量测定 ,由于溶剂峰的干扰不能准确

测定出胆酸的含量。参考文献 [2～ 5 ]后 ,发现用 HPLC

法测定大都先化学衍生 ,方法较复杂 ,故不采用化学

衍生 ,直接在 210 nm测定效果也很好。
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