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}tg／mL)，按供试品溶液制备方法处理，测定大豆苷

元、黄豆黄素、染料木素的质量分数，计算平均回收

率。结果大豆苷元97．8％、黄豆黄紊99．1％、染料木

素97．9％，RSD分别为2．02％、1．93％、1．84％。

2．9样品测定：取3批血脂康胶囊，每批重复测定

3次，外标法计算大豆异黄酮的质量分数，色谱图见

图1，结果见表l
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圈1血脂康胶■(A)和混台对照品(B)的HPLC围

Fig．1 HPLC Chromatogrants of Xuezhikang Capsula

(A)and mixed reference substances(B)

3讨论

大豆苷元、黄豆黄素、染料木素的紫外最大吸收分

别是247、256、260 nm，由于3者中黄豆黄素的量最

小，为提高其检测灵敏度，选择256 nm为检测波长。

血脂康胶囊为红曲发酵产品，含大量色素类成

采1血脂康胶囊中异黄酮的测定结果抽一3)

Table 1 Determination of boflavones in Xuezhikang
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分，以甲醇或75％乙醇作为提取溶剂时，色素类成

分提取得较多，提取液颜色很深，影响色谱柱寿命。

以乙腈作为提取溶剂，色素类成分提取得少，对色谱

柱损伤小。同时经过试验，使用乙腈加热回流提取3

次能将被测组分提取完全。

大豆异黄酮在各种溶剂中的溶解度较差，0．3 g

血脂康胶囊内容物的乙腈提取物完全转溶至5 mL

量瓶中也比较困难，选用MeOH—DMSO(1：1)作为

溶剂，可以很好地克服溶解问题，并且对色谱行为没

有影响。‘

笔者曾检测过样品中相应大豆苷量的情况，结

果发现血脂康胶囊中大豆苷的量极少，推测在发酵

过程中，苷在微生物的作用下转化成了相应的苷元。

根据文献报道[2]，苷元的生物活性较苷的生物活性

更强。
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规定，并在相应制剂的批准注册文件中以适当的形式注明。

5制剂中挥发油的检测

5．1复方制剂中挥发油的测定：需根据品种的具体情况选

择合适的检测指标及方法。挥发油中所舍有效成分不够明确

的，可测定挥发油的总量或醚溶性提出物量f挥发油中所含

有效成分明确的，可采用GC=|去测定有效成分的量。

5．2挥发油中有效部位的测定：由于挥发油中所含有效部

位的结构(如萜类)中经常缺少发色团、助色团，难以直接用

比色法对其所吉有效的大类成分总量进行测定；同时，由于

结构中经常缺少活泼基团，也难以利用化学反应后生成物的

特性进行大类成分的测定。建议加强前期的基础研究，如采

用Gc—MS法对挥发油中的有效部位进行研究，明确有教部

位中所含具体成分的结构及其在GC图谱中的位置，以有效

部位中代表性成分为内标或采用对照品为外标，以有救部位

中相同结构类型成分的峰面积之和进行归一化法定量。将测

定单一成分的量与测定大类成分的量结合起来，采用GC方

法同时测定两个指标。建议尽量考察同类结构成分中不同成

分对气相色谱检测器响应的差异，避免差异过大对定量结果

产生影响。该方法可排除其他结构类型成分的干扰，其专属

性优于直接比色法。挥发油中有教部位的量应规定上下限，

以保证不同批次产品质量的稳定。

5．3其他：同种挥发油的特殊气味，挥发性、相对密度、在乙

醇中的溶解度、比旋光度、折光性等物理参数相对稳定，是鉴

别的重要指标。考虑到挥发油中所含成分易挥发、稳定性相

对较差等特点，采用主要成分的相对保留时间、几个主要特

征成分之间的峰面积比等指标进行质量控制，具有积极的意

义。此外，还可根据挥发油中所古成分的特点，视情况建立碘

值、酸值、酯值、醛酮量检查等项目。

6挥发油的稳定性

稳定性研究中。需采用能够灵敏反映挥发油稳定性的指

标，如可采用GC—MS法，耐色谱峰数量的多少及峰面积的

大小进行考察，以了解相关成分的稳定性状况，以及不同成

分相互转化的情况。考虑到挥发性成分的稳定性相对较差，

建议进行稳定性影响因素试验，考察温度、光线等对挥发油

稳定性的髟响。若为藏体制剂，还需要考察_f氐温下挥发油是

否会出现分层、析晶等现象。此外，需根据挥发油的稳定性选

择贮存条件与包装材料．如采用棕色瓶，密封并低温贮藏。若

直接接触药品的包装材料采用塑料等高分子材料，还需考虑

包装材料与挥发油所含成分的相容性。

由于挥发油具有挥发性，在贮存过程中容易损失，故在制剂

过程中需采用必要措施提高其稳定性。若为液体制剂，可加入增

溶剂、乳化剂等。若为周体制剂，可采用吸附或包合的方法，或将

其制成轼胶囊、微囊或微球等。用p环糊精包合挥发油是目前较

常用方法，包合后可提高挥发油稳定性+但需注意提高包台率，减

少挥发油的损失。必要时，还可在制荆过程中采用充氨．避光、加

合适的抗氧剂等方法提高制剂中挥发油的稳定性。

7结语

由于挥发油所告成分的特殊性，在吉挥发油中药新药的

研究和生产过程中，在挥发油的提取、质量控制等方面存在

着一些问题。建议加强基础研究及质量控制研究，选用符合

要求的药材，采用合适的工艺和质量控制方法等，以保证药

品的安全性、有效性和质量可控性。
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