
命宝口服液中淫羊霍试含量的 H PL C 法测定

广西进出 口商品检验局 (南宁 5 3 0 0 2 2) 刘晓松
’

哀爱萍 韦文荣 李丽华

摘 要 采用反相高效液相色谱法测定命宝 口服液中淫羊霍贰的含量
,

样品处理以低温冷冻离心

后再以氯仿除去杂质
、

正丁醇萃取为关键
,

在 C 、8
柱上用甲醇

一

水溶液 (60
: 4 0) 为流动相

,

在 25 4 n m

波长处测定
。

方法简便
,

其它组分对测定无干扰
,

重现性好
,

平均回收率 95
.

6 %
,

R S D 为 1
.

95 %
。

样

品中淫羊蕾贰的平均含量为 。
.

537 m g / m L
。

关健词 反相 H PL C 命宝 口服液 淫羊蕾贰
。

命宝 口服液是由人参
、

黄蔑
、

淫羊蕾等多

味中药经提取加工后制成的保健药品
,

具有

补肾壮阳
、

益气养血的功效
,

主要用于男子肾

虚所致各种疾病的辅助治疗
。

但在产品的质

量标准中尚无单体成分的含量测定
。

采用反

相高效液相色谱
,

用外标峰面积法测定该制

剂中有效成分淫羊蕾贰的含量
,

结果表明
,

方

法具有简便
、

分离重现性好
、

灵敏度高等优

点
。

1 实验材料

1
.

1 仪器
:

美国 W at er s
高效液相色谱仪

,

配

有 M o d el 5 1 0 泵
,

梯度控制器
,

M o d e l 4 4 0 检

测 器
,

T C S 温度 控制 系统
,

U 6K 进 样器
,

M IL LI PO R E 溶剂过滤系统
。

日本岛津 C
一

3A

数据处理机
,

L D S
一

ZA 离心机 (北京医用离心

机厂 )
。

1 二2 试药
:

淫羊蕾贰标准品
,

中国药品生物

制品检定所提供
,

批号为 0 7 3 7一 95 08
。

命宝 口

服液 由广西荔浦制药厂提供
。

试剂均为分析

纯
,

水为超净水
。

1
.

3 色谱条件
:
N o v a 一

p a k C
, 8

色谱柱 (3
.

9

m m 又 1 5 0 m m )
,

流动相
:

甲醇
一

水 (6 0
: 4 0 )

,

流

速 0
.

7 m L / m in
,

柱温 4 0 CC
,

检 测 波长 2 5 4

n m
,

灵敏度 0
.

0 5 A U F S
,

进样量 1 0 拼L
,

淫羊

蕾贰保留时间 3
.

83 m in
,

数据处理为外标峰

面积法
。

此条件下淫羊蕾贰与相邻的峰已达到基

线分离
,

色谱图见图 1
。

图 1 样品 H PL C

A
一

淫羊蕾贰标准品 B
一

样品

2 标准曲线的制备

图

C
一

淫羊覆贰

2
.

1 标准溶液配制
:

精密称取在 1 05 ℃
、

干

燥至恒重的淫羊蕾贰标准 品 2
.

56 m g
,

置 25

m L 量瓶中
,

加 甲醇
一

水 (60
: 4 0) 溶解并稀释

至刻度
,

摇匀
,

即得浓度为 0
.

1 0 2 4 m g / m L 的

标准溶液
。

精密吸取上述溶液 1
.

。
、

2
.

0
、

3
.

0
、

4
.

0
、

5
.

0 m L
,

分别置于 10 m L 量瓶中
,

加 甲

醇
一

水 (60
, 4 0) 稀释至刻度

,

摇匀
,

即得标准

使用液系列
。

2. 2 标准曲线的制备
:

在上述色谱条件下
,

分别进标准使用液系列 10 拌L 进行分析
。
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得各次峰面积
,

计算淫羊霍贰浓度与峰面积

在 10 一 5 0 拼g / m L 范围内的线性关系
,

得 回

归方程
:
C 伽g / m L ) = 0

.

3 1 6 4 + 6
.

1 8 3 3 又

1 0 一 S
A

,

相关系数
: 一 0

.

9 9 9 90

2
.

3 精密度试验
:

连续测定淫羊蕾贰标准溶

液 1 0 拜L
,

5 次
,

R S D 为 1
.

9 %
。

3 淫羊毯试含 t 的测定

3
.

1 样品溶液的制备
:

取样品适量
,

低温冷

藏后离心 (4 0 0 r / m in 又 1 0 m in )
。

精密吸取上

清液 1 m L
,

加水 15 m L 稀释后
,

用氯仿洗涤

3 次
,

每次 15 m L
。

弃去氯仿层
,

加入水饱和

正丁醇萃取 3 次
,

每次 15 m L
,

合并正丁醇
,

置水浴上蒸干
,

残渣用甲醇
一

水 (60
: 4 0) 溶

解
,

并定容于 25 m L 量瓶中
,

0
.

45 产m 滤膜

过滤
。

取其续滤液即为样品溶液
。

3
.

2 样品的测定
:

精密吸取 10 拜L 样 品溶

液
,

在上述色谱条件下进行分析
,

测定淫羊霍

贰的峰面积
,

用外标峰面积法计算淫羊蕾贰

的含量
。

每批测 3 份
,

3 批样品的测定结果见

表 1
。

表 1 样品中淫羊移试的含t (m g / m L )

批号 1 2 3 平均值

兀

淫菠贰含量

3 4 1 1 6 5 3 4 7 3 1 7 3 3 8 95 4

0
.

5 3 5 0
.

5 4 5 0
.

5 3 2 0 5 3 7

准溶液和 经低温离心后的已知浓度样 品溶

液
,

加于同一分液漏斗中
,

按样品处理项下操

作
,

H PL C 条件测定
,

测得淫羊蕾贰峰面积
,

计 算 加 样 回 收 率
,

结 果 9 5
.

6 %
,

R S D -

1
.

9 5 % (n = 6 )
。

4 讨论

目前
,

淫羊蕾贰的定量分析方法有紫外

分光光度法
〔‘〕、

二阶导数光谱法
〔2 〕

、、

薄层扫描

法
〔3〕和高效液相色谱法

“
,
5〕 ,

由于该 口服液属

于大复方制剂
,

成分复杂
,

又含有大量的糖和

蛋白质
,

有些成分与淫羊蕾贰的性质极为相

似
,

限制了文献方法的应用
; 已报道的 H PLC

法存在着前处理繁杂
、

萃取时不易分层等缺

点
;
笔者曾根据文献报道法进行实验

,

结果在

加入醋酸萃取时振摇后即产生严重的乳化现

象
。

而通过采用低温冷藏后离心
,

再以氯仿洗

涤除去杂质
,

并改用正丁醇为萃取剂
,

可以较

好地解决上述问题
。

参 考 文 献

l 徐世明
,

等
.

中成药研究
,

19 5 5
,

(2 )
:
1 6

2 卢印英
,

等
.

中国中药杂志
,

2 9 9 2
,

1 7 (1 1 )
:
6 7 0

3 周件贵
,

等
.

中成药
,

1 9 9 1
,

1 3 (9 )
: 1 4

4 柴逸峰
,

等
.

药物分析杂志
,

1 9 9 1
,

11 (3 )
:
2 0 7

5 张滨菊
,

等
.

中医药学报
, 1 9 96

,

(2 )
:

51

(1 9 9 7
一 0 8

一

1 3 收稿 )
3. 3 加样回目欠率试验

:

精密吸取淫羊蕾贰标

本
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

今
·

令
·

今
·

今
·

今
·

幸
·

令
·

令
·

令
·

今
·

今
·

令
·

幸
·

今
·

令
·

今
·

今
~
扣令

·

今
·

今
·

令
·

令
·

令
·

今
·

令
·

令
·

今
·

令
·

今
·

芝牌乙肝宁颗粒剂 (冲剂 )有奖征文揭晓

长沙九芝堂 (集团 )有限公司与湖南省中医药研究院共同研究开发的芝牌乙肝宁颗粒剂 (冲剂 )具有调气

健脾
,

利胆清热
,

活血化察的效果
,

被卫生部确定为治疗慢性乙型肝炎的首选药
,

并被引入《全国医院用基本中

成药目录》
。

颗粒剂服用方便
,

深受医生及患者的赞许
。

为了进一步更科学地检验乙肝宁的临床效果
,

长沙九
芝堂 (集团 )有限公司和《中草药》杂志联合举办了芝牌乙肝宁颗粒剂 (冲剂 )的有奖征文活动

,

半年来共收到论

文 40 余篇
,

经过以天津市传染病医院张迈瞬主任医师为首的专家评审组的严格评选
,

以下 9 篇论文被评为优

秀论文
:

张 小平
.

乙肝宁颗粒剂治疗慢性乙型肝炎疗效观察 ;

李 嘉
,

卢诚震
.

不同剂量乙肝宁颗粒剂治疗慢性乙型肝炎 80 例疗效观察 ;

陈丽艳
,

曹铁公
,

等
.

乙肝宁颗粒剂治疗慢性肝炎 54 例疗效观察 ;

王津生
,

刘 宏元
,

等
.

乙肝宁颗粒剂治疗慢性乙型肝炎的疗效观察 ;

徐立新
.

乙肝宁冲剂治疗慢性乙型肝炎及 T 细胞亚群变化 ;

丁 晶莉
,

曹铁公
,

等
.

乙肝宁冲剂对慢性肝炎的治疗作用 ;

陈 评
.

乙肝宁冲剂治疗慢性 乙型肝炎的分析 ;

吴志敏
,

吴 巧
,

等
.

乙肝宁颗粒 (冲剂)治疗慢性乙型肝炎的疗效观察 ;

杨恭友
.

乙肝宁颗粒剂治疗慢性肝炎 68 例疗效分析
。

以上 9 篇论文与乙肝宁药效学
、

毒理学基础研究资料已汇编成册
,

并将陆续在 1 9 9 8 年内《中草药》杂志上

刊出
。

.

1 0 0
.


