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表5检查结果

Table 5 Result of test

通过对每种注射剂的3批产品进行检查，结果

表明均符合规定。

结果表明，复方苦参注射液、注射用穿琥宁、艾

迪注射液存在干扰作用，经过一定比例的稀释，均可

消除干扰。参麦注射液、华蟾素注射液按照MVD稀

释进行检查，没有干扰。因此，5种中药注射剂可采

用BET法进行细菌内毒素的检查。

3讨论

在操作过程中，影响实验结果的因素很多。如试

剂的混合，应严格按照要求混合15 min；放置一段

时间的内毒素溶液再使用时，应再次混合，以防止内

毒素的聚集；操作时间、反应的温度和时间也应严格

控制，避免出现假阳性结果。

Reference：

r1]Ch P(中国药典)[s]．VolⅡ．2005．

HPLC法测定胃康灵胶囊中芍药苷和甘草苷
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胃康灵胶囊由白芍、白及、甘草、茯苓等数味药

组成，具有柔肝和胃、散瘀止血、缓急止痛、去腐生新

之功效，用于治疗肝胃不和、瘀血阻络所致的胃脘疼

痛、连及两胁、嗳气、泛酸；急慢性胃炎，胃、十二指肠

溃疡，胃出血见上述证候者。处方中的白芍、甘草为

重要药材，其中芍药苷和甘草苷与药品质量有密切

的关系。本实验采用HPLC法同时检测其中的芍药

苷和甘草苷，操作简便，方法可靠，重现性好，可以作

为本产品质量控制的方法。

1仪器、试剂与药品

Waters 515型高效液相色谱仪，2487型双波长

紫外检测器，717自动进样器，Millennium 32色谱

管理系统；Sartorius BP211D型电子天平；乙腈为色

谱纯，冰乙酸为分析纯，水为亚沸蒸馏水(自制)；芍

药苷(批号0736—200116)由中国药品生物制品检定

所提供，甘草苷对照品由本实验室分离纯化制得，经

UV、IR、MS、NMR等结构鉴定，HPLC检测为单一

成分，质量分数达到99％以上；胃康灵胶囊(自制，

每粒0．4 g)。

2方法与结果

2．1色谱条件：色谱柱：Kromasil C18柱(250 mm×

4．6 mm，5弘m)；流动相：乙腈一0．5 oA冰乙酸(16：

84)；体积流量：1．0 mL／min；检测波长：230 nm(芍

药苷)、276 nm(甘草苷)；柱温：30℃。理论塔板数以

芍药苷计不低于5 000。此条件下经白芍、甘草空白

对照试验，证明其他药材不干扰白芍、甘草的测定，

并且芍药苷、甘草苷与其他组分的分离度均于大于

1．5，色谱图见图1。

2．2溶液的制备

2．2．1对照品溶液的制备：分别取干燥至恒重的芍

药苷、甘草苷对照品适量，精密称定，加16％乙腈溶

解，分别配成含芍药苷204 pg／mL、甘草苷228弘g／

mL的对照品溶液。

2．2．2供试品溶液的制备：取装量差异项下的胃康

灵胶囊内容物约0．2 g，研细，精密称定，置25 mL

具塞锥形瓶中，精密加入16％乙腈10 mL，密塞，称

定质量，超声处理(功率200 W，频率40 kHz)30

min，放冷，再称定质量，用16％乙腈补足减失的质

量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。同法制备缺白芍、甘

草的阴性对照溶液。
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图1对照品溶液(A)、阴性样品溶液(B)和胃康

灵胶囊(C)的HPLC色谱图

Fig．1 HPLC Chromatograms of reference

substances(A)，negative sample(B)，

and Weikangling Capsules(C)

2．3 线性关系的考察：准确吸取对照品溶液0．5、

1．5、2．5、3．5、4．5 mL置10 mL量瓶中，加16％乙

腈稀释至刻度，摇匀。各取10 pL进样，按色谱条件测

4、6、8、10、12 h进样10肛L，测定芍药苷、甘草苷约

峰面积，结果RSD分别为1．30％、1．54％，表明供

试品溶液在12 h内稳定。

2．7 回收率试验：精密称取含芍药苷1．204 mg／

粒、甘草苷1．471 mg／粒的胃康灵胶囊共9份，每份

的0．1 g，分别精密加入对照品储备液(含芍药苷

0．612 mg／mL，甘草苷0．738 mg／mL)0．4、0．5、0．6

mL，每个平行3份，按供试品溶液制备方法制成加

样回收样品液，进样测定。结果芍药苷平均回收率为

100．69％，RSD为1．04％(，2—9)；甘草苷平均回收

率为100．30％，RSD为1．24％(，z一9)。

2．8样品测定：取不同批号的胃康灵胶囊供试品溶

液，分别精密吸取混合对照品溶液与供试品溶液各

10弘L，注入液相色谱仪，测定，以外标一点法计算，

每个批号平行3份，每份进样2次。结果见表1。

表1 胃康灵胶囊中芍药苷和甘草苷的测定结果(一=3)

Table 1 Content of paeoniflorin and liquiritin

in Weikangling Capsules(n一3)

定峰面积积分值。以质量浓度为横坐标，峰面积积分 3讨论

值为纵坐标，得线性回归方程。芍药苷的方程为y一、 3．1 本实验比较了甲醇一水、乙腈一水、甲醇一冰乙

2．712×10t x+1．05×10。，，．一0．999 8；甘草苷的方 酸、乙腈一冰乙酸系统及梯度洗脱条件下对样品芍药

程为y一1．693×10t X一1．02×103，r一0．999 9。表 苷、甘草苷分离度的影响，结果发现采用乙腈一0．5％

明芍药苷在10．2～91．8 pg／mL，甘草苷在11．4～ 冰乙酸(16：84)洗脱时芍药苷、甘草苷即能得到良

102．6弘g／mL与峰面积呈良好的线性关系。 好的分离。

2．4精密度试验：精密吸取混合对照品溶液(含芍 3．2 胃康灵胶囊的质量控制方法在《中国药典》

药苷51肛g／mL，甘草苷57 t生g／mL)，连续进样6次， 2005年版一部采用HPLC法单独测定其中芍药苷。

测定峰面积。结果芍药苷、甘草苷峰面积积分值的 由于方中白芍为君，平肝止痛，养血调经，敛阴止汗，

RSD分别为1．62％、1．83％。 甘草为臣，补脾益气，清热解毒，祛痰止咳，缓急止

2．5重现性试验：取同一批样品按供试品溶液的制 痛，调和诸药，两药的质量将直接影响本品的药效。

备方法平行制备6份，依法测定，计算，结果芍药苷、 本实验探索了采用反相HPLC法同时测定胃康灵

甘草苷质量分数的RSD分别为1．23％、1．62％。 胶囊中芍药苷和甘草苷，方法简便、快捷、可行，可以

2．6稳定性试验：取同一供试品溶液分别在0、2、 作为该产品质量控制的方法。
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