
书书书

!

!

中
药
研
究
!

"#$%法测定妇科白凤口服液中芍药苷的含量

"

!宋桂萍!肖敏!陈俊!张新祥!朱丹!!江西省抚州市食品药品检验所!抚州 &''((("

关键词!妇科白凤口服液!芍药苷!"#$%!含量测定

中图分类号!)*+,-(!!文献标识码!.

!!妇科白凤口服液收载于#卫生部药品标准$中药成方制

剂第十四册%为妇科经血药& 原标准中仅收载两个化学鉴别

反应%为了更好地控制成品质量%对其芍药苷成分的含量测

定方法进行了研究&

/!仪器与试剂

012345系列高效液相色谱仪%包括 /6*6 双泵%*'+7 紫外

检测器%*(

!

$定量进样环%.43383色谱工作站% 9142:4;<5

.#*//=电子天平!十万分之一"&

水为纯超水'乙腈为色谱纯(其它试剂均为分析纯& 芍

药苷对照品 !中检所提供%含量测定用%批号为 //(7&,>

*(('**"&

*!方法

*-/!色谱条件!?4:@15;A%

/+

色谱柱!'-, B/'6 C@%6

!

@"(

乙腈>(-/D磷酸溶液!/6E+6"为流动相(流速为 / @$F分钟(

检测波长为 *&( C@& 理论板数按芍药苷峰计应不低于 *

(((&

*-/-/!流动相的考察!参照有关文献%考察了乙腈>磷酸盐

缓冲液!&6E,6")甲醇>水!&&E,7")乙腈>(-/ 磷酸溶液!/6E

+6"三种流动相%以乙腈>(-/D磷酸溶液!/6E+6"为流动相%

效果最好%基线)分离度及峰形均达到标准&

*-/-*!检测波长的确定!取芍药苷对照品溶液%进行紫外

光谱扫描%结果在 *&( C@波长处有最大吸收%经参照#中国

药典$*((( 年版一部白芍项下含量测定方法%确定检测波长

为 *&( C@&

*-*!空白试验和供试品液相色谱分离情况!取未加白芍药

材料阴性对照品%按正文中供试品溶液制备方法制得阴性对

照溶液%按正文中色谱条件测定%比较供试品溶液)对照品溶

液及阴性对照溶液的 "#$%色谱图%结果阴性对照未见干

扰%供试品色谱中%在与对照品色谱相应的保留时间位置上%

有相应的色谱峰%并且与其他峰有较好的分离&

*-&!供试品溶液的制备方法考察!比较了无水乙醇)乙醇)

稀乙醇洗柱的方法%试验表明稀乙醇洗柱效果最佳& 为了论

证洗脱液的用量及洗脱次数对测定结果的影响%我们设定用

洗脱液 / 次%6 @$F次(* 次%6 @$F次(& 次%6 @$F次(来比较

芍药苷洗脱是否彻底%结果洗脱用量选择 /6 @$%分 & 次洗脱

每次 6 @$较为理想&

*-'!线性关系!精密称取在 +( G干燥至恒重的芍药苷对

照品 7-*& @H%至 *6 @$量瓶中%加 &(D乙醇适量使溶解并稀

释至刻度%摇匀%精密量取 /)*)&)')6 @$%分别至 *6 @$量瓶

中%加 &(D乙醇稀释至刻度%摇匀%按正文中色谱条件测定峰

面积& 以峰面积为纵坐标%对照品量为横坐标%绘制标准曲

线%计算得回归方程'芍药苷 !I,7/ *-+(( ( J/,* 6/* *-

&*(*"%#I(-KKK K& 结果表明芍药苷对照品溶液在 (-*&/ &,

L/-/6, +

!

H范围内呈现良好的线性关系&

*-6!精密度试验!精密吸取同一份对照品溶液!浓度为 (-

(', *7* @HF@$"%按正文中液相色谱条件%重复进样 6 次%结

果平均$%&I(-'D!' I6"&

*-,!稳定性试验!精密吸取同一份供试品溶液 !批号

*(('/(//"%按正文中液相色谱条件%在 + 小时内每隔 * 小时

进样一次%结果表明供试品溶液中芍药苷在 + 小时内峰面积

无明显变化%平均$%&I(-6D&

*-7!重复性试验!取本品!批号 *(('/(//"6 份%每份 /(

@$%照正文中!含量测定"项下方法操作%测定芍药苷的含

量%结果平均$%&I(-&D!' I6"&

*-+!回收率试验!采用加样回收法%精密称取已知含量 (-

6,& @HF支的样品!批号 *(('/(//"6 份%每份 /( @$%分别精

密加入对照品溶液!芍药苷浓度为 (-*+K * @HF@"* @$%按

正文中供试品溶液的制备方法操作%并按正文中色谱条件测

定芍药苷的含量%计算回收率%结果平均回收率 K+-67D%平

均$%&I(-6D!' I6"&

*-K!样品的测定!取本品 /( 批%按正文中供试品溶液的制

备方法和色谱条件操作%测定芍药苷的含量%结果见表 /&

表 /!样品测定结果

批号 芍药苷含量F@H*支 M/

*((6/(// (-6,

*((6/(/* (-6(

*((6/(/& (-'+

*((6/(/' (-6'

*((6//*/ (-67

*((6//** (-6+

*((6//*& (-6+

*((6/**/ (-6+

*((6/*** (-6K

*((6/**& (-6+

!!根据上述 /( 批样品的测定结果%暂定本品每支含白芍

以芍药苷!%

*&
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//

"计%不得少于 (-'( @H&
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