
图中显示 ,该色谱条件下 ,槲皮素和异鼠李素两

个成分能达到基线分离且峰形良好。

2. 4　线性关系: 取槲皮素对照品用甲醇配成

170. 8μg /m L的溶液 ,另取异鼠李素对照品用甲醇

配成 132. 6μg /m L的溶液 ,分别吸取上述对照品溶

液各 0. 5, 1. 0, 1. 5, 2. 0, 2. 5, 3. 0, 3. 5 m L等量混合 ,

并各加甲醇至 10 m L,摇匀 ,按以上色谱条件分别取

20μL进样 ,记录色谱图 ,以对照品浓度 C (μg /m L)

为横坐标 ,峰面积 A为纵坐标 ,进行线性回归。测得

槲皮素线性范围: 8. 5～ 59. 8μg /m L,回归方程为:

A= 2. 785× 10
4
C- 1. 431× 10

3
, r= 1. 000 0;异鼠李

素线性范围: 6. 6～ 46. 4μg /m L,回归方程为: A=

2. 636× 104
C- 2. 110× 103 , r= 0. 999 9。

2. 5　精密度试验: 取槲皮素 34. 16μg /m L和异鼠李

素 26. 52μg /m L的对照品混合溶液 ,在以上色谱条

件下进行日内、日间精密度测定。槲皮素、异鼠李素

的日内精密度分别为 0. 42%、 0. 59% (n= 6) ;日间

精密度为 0. 30%、 0. 66% (n= 6)。

2. 6　干扰试验:按处方比例同法配制空白辅料溶

液 ,按上述色谱条件取 20μL进样 ,得到该空白溶液

色谱图为一条除溶剂峰外无明显其它色谱峰的直线

(见图 1) ,可排除辅料对该药两个组分含量测定的

干扰。

2. 7　稳定性试验: 取样品溶液在室温下放置 0, 1,

2, 3, 4, 5 d后测定 ,以峰面积计算槲皮素、异鼠李素

RSD分别为 0. 95%、 1. 30% (n= 6) ,说明样品溶液

在配制好后 5 d内测定 ,结果稳定。

2. 8　回收率试验:取槲皮素、异鼠李素对照品用甲

醇各配制成 3个不同浓度 ,每个浓度各取 3个样 ,加

入到已知含量的心达康胶囊样品中 ,照上述选定的

色谱条件测定 ,计算回收率。结果槲皮素和异鼠李素

的平均回收率和 RSD分别为 99. 0%、 0. 80% (n=

9) , 99. 5% 、 0. 68% (n= 9)。

2. 9　样品测定:取 20粒心达康胶囊的内容物 ,混

匀 ,取约 0. 25 g,精密称定 ,置 100 m L容量瓶中 ,加

甲醇使溶解 ,并稀释到刻度 ,另用甲醇配制槲皮素

35μg /m L和异鼠李素 25μg /m L对照品溶液 ,按上

述选定的条件测定 ,以峰面积计算 ,结果见表 1。

3　讨论

3. 1　本实验中曾选择甲醇 -水、乙腈 -0. 02 mo l /L磷

酸溶液等体系为流动相进行试验 ,结果显示甲醇-

0. 02 m ol /L磷酸溶液 ( 56∶ 44)较为适宜 ,两个组分

分离度好 ,峰形理想。
表 1　心达康胶囊含量测定结果 ( n= 3)

批号
含量 ( mg /粒 ) R SD (% )

槲皮素 异鼠李素 槲皮素 异鼠李素

010101 3. 30 2. 01 1. 31 1. 00

010102 3. 25 1. 96 1. 14 1. 51

010302 3. 00 1. 87 1. 64 1. 65

3. 2　心达康胶囊是由沙棘经加工并用乙醇提取后

制成的 ,沙棘含有黄酮类化合物。 本实验建立了

HPLC法同时测定该胶囊中槲皮素、异鼠李素的含

量 ,方法简便 ,重现性好 ,经各项方法学考察 ,结果满

意。 该方法为心达康胶囊的成分分析提供了有力的

依据 ,也为加强该药的质量控制提供了有效手段。

海马补肾口服液中乌头碱含量测定
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　　海马补肾口服液是天津乐仁堂药厂在丸剂配方

的基础上 ,应用先进的提取技术将有效成分提出精

制而成的口服液剂型。 海马补肾口服液属复方滋补

强壮药 ,主要由海马、鹿茸、人参、黄芪、淫羊藿等 30

多味动植物药组成 ,其组方中附子具有回阳救逆 ,补

火助阳 ,驱风寒湿邪的作用 ,但附子具有一定毒性 ,

主要毒性作用成分是乌头碱 ,在其制剂中有效地控

制乌头碱的含量 ,既能保证其功效又能保证用药的

安全性
[1 ]

,我们所建立的 HPLC法能快速准确地测

定海马补肾口服液中乌头碱的含量 ,该方法为中药

生产质量化、标准化提供依据 ,适用于中药制剂的质

量监控和临床用药的质量监测。
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1　实验部分

1. 1　仪器与试药: 岛津 LC-3A高效液相色谱仪 ,

SPD-1检测器 , CR-1B数据处理机 ,国产 YW G-C18

( 4. 6 mm× 250 mm )色谱柱 ; 乌头碱对照品由

E. Merk公司提供 ;海马补肾口服液由天津乐仁堂

药厂提供 ;所用试剂均为分析纯。

1. 2　标准曲线制备:对照品溶液的配制: 精密称取

乌头碱对照品 3 mg置于 5 m L容量瓶中 ,用二氯甲烷

溶解并稀释至刻度 ,置冰箱中备用。

标准曲线制备: 精密量取上述对照品溶液 0. 2,

0. 4, 0. 6, 0. 8, 1. 0, 1. 5 m L置 5 m L容量瓶中 ,用二

氯甲烷稀释至刻度 ,量取 20 m L进样分析。 色谱条

件: 流动相甲醇 -水 -氯仿 -三乙胺 ( 70∶ 30∶ 3∶

0. 2) ,检测波长 240 nm,检测灵敏度 0. 08 AU FS,流

速 0. 6 m L /min,室温测定。以样品浓度为横坐标 X ,

峰面积为纵坐标 Y 作标准曲线 ,回归方程: Y=

0. 005 0X+ 0. 053 3, r= 0. 998 3。线性范围: 24～

180μg /m L。

图 1　乌头碱对照品 HPLC图谱

1. 3　样品测定:取每瓶 10 m L的海马补肾口服液 2

瓶置分液漏斗中 ,加入 2 m L 10%氨试液混匀 ,加入

乙醚 20 m L,振摇提取 5 min,静置分层 ,分出乙醚

层 ,同法用乙醚再提取 2次 ,合并乙醚提取液置圆底

烧瓶中蒸干乙醚 ,残渣用二氯甲烷溶解并转移至

1 m L容量瓶中 ,定容至刻度 ,取 20μL进行色谱分

析 ,外标峰高法定量计算。
表 1　口服液中乌头碱的含量 (n= 3)

批　号 含量 (μg /10 m L) R SD (% )

0618 3. 227 0. 929

0704 3. 506 0. 916

0712 3. 323 1. 632

1. 4　回收率试验:取同一批号样品 6份 ,每份分别

加入浓度为 0. 082 2 mg /m L的乌头碱对照品溶液

0. 0, 0. 1, 0. 2, 0. 3, 0. 4, 0. 5 m L,同乌头碱含量测定

方法操作。 结果平均回收率为 95. 12% , RSD为

0. 958%。

1. 5　重现性试验:取同一样品 ,进样分析 ,得到的峰

面积的数值 ,其 RSD为 3. 29% (n= 8)。 保留时间

RSD= 0. 69% (n= 8)。

2　讨论

2. 1　液相色谱应用于大复方制剂中有效成分的分

析是简单便捷的方法 ,我们曾对复方海马补肾丸中

乌头碱、淫羊藿苷进行过定量分析并取得较好的实

验结果
[2, 3 ]
。

2. 2　样品的乙醚提取液残渣在二氯甲烷中较稳定 ,

而在甲酸中易分解 ,因此样品溶液首选二氯甲烷为

溶剂 ,口服液样品经 3次提取 ,能达到定量分析要

求 ,样品提取在碱性条件下可以避免乌头碱分解。
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