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小檗碱、黄芩苷、格列本脲的含量
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! ! 康糖片是治 疗 糖 尿 病 的 中 西 药 复 方 制 剂，主 要 由 盐 酸

小檗碱、黄芩苷、格列 本 脲 等 组 成。其 中 的 单 组 分 含 量 测 定

方法报道 较 多，如 盐 酸 小 檗 碱 有 分 光 光 度 法［$］、薄 层 色 谱

法［!］、高效液相色 谱 法［2］等；黄 芩 苷 有 比 色 法［#］、薄 层 色 谱

法［?］；格列本 脲 有 高 效 液 相 色 谱 法［4］。 但 同 时 测 定 上 述 2

种组分的方法未见报 道。本 文 报 道 了 同 时 测 定 上 述 2 种 组

分的高效液相色谱方 法，方 法 简 单、灵 敏、回 收 率 高、专 属 性

强，能有效地控制药品的主成分含量，具有较强的实用价值。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试药

! ! $&’()*+%$$"" 液 相 色 谱 仪，带 二 极 管 阵 列 检 测 器

（,$,），自动进样器。康糖片（ 长海医院提供，批号 11"?!4，

11$"$1，"""!$?），盐酸小檗碱对照品、黄芩苷对照品、格列本

脲对照品（ 中国药品生物制品检 定 所 提 供）；甲 醇 为 色 谱 纯，

其余试剂为分析纯，试验用水为重蒸水。

! ! #" 色谱条件

! ! 色谱 柱：,’-./*0 1$0 柱（!?" .. 2 #A 4 .. ’A 0A B ?

!.）（ 迪马 公 司 ）。流 动 相：$ 为 甲 醇，3 为 "A 24 磷 酸 溶 液

（ 含 "A 24（ 体 积 分 数 ）三 乙 胺，56 ! " ?）；梯 度 洗 脱，" C #

.’*，!（$）7 !（3）8 ??D #?；? C $2 .’*，!（$）7 !（3）8 >?

D !?。流速：$ .9 : .’*；检测波长：!2" *.；进样量：!" !9。

#" 结果与讨论

# ! !" 辅料干扰试验

! ! 按照处方比例配制空白辅料。以流动相 $%3（ 体积比为

>?D !?）溶液作溶 剂 溶 解 辅 料，取 !" !9 进 样。空 白 辅 料 与

样品各组分的色谱分离图见图 $。

图 !" 空白辅料（"）和样品（#）的色谱图

$ " 盐酸小檗碱；! " 黄芩苷；2 " 格列本脲 "

# ! #" 线性关系及检测限

! ! 按照处方 比 例 精 密 称 定 盐 酸 小 檗 碱、黄 芩 苷 对 照 品 各

!?" .&，格列本脲对照品 $" .&，用与“! " $”节相同的溶剂定

容至 !?" .9，得 对 照 品 贮 备 液。从 中 取 "A !，"A 0，$A "，$A !，

!A "，$"A " .9，分别用上述溶剂定容至 $" .9，得系列对照品

溶液。取此系列对照品溶液各 !" !9 进样。以峰面积为 "，

浓度为 # 进行线 性 回 归，盐 酸 小 檗 碱、黄 芩 苷、格 列 本 脲 回

归方程分别 为：" 8 #4A >4# ; #$A ??，$!$A """ "；" 8 !?A >2#

< ?A ?!?，$ 8 "A 111 1；" % ?4A 2# & 4A #?，$ 8 "A 111 !。盐酸小

檗碱和 黄 芩 苷 为 "A "! C $A " & : 9、格 列 本 脲 为 "A 0 C #"A "

.& : 9时线性良好。以 信 噪 比 为 2 计，小 檗 碱、黄 芩 苷、格 列

本脲的最低检测限分别为 "A "2，"A "> 和 "A #0 .& : 9。

# ! $" 精密度与回收率试验

! ! 用对照品溶 液 进 行 日 内 及 日 间 精 密 度（ 用 相 对 标 准 偏

差 =>, 表示）试 验（’ 8 ?）。结 果 表 明，上 述 2 种 组 分 的 日

内及日间精密度均小于 $A "4 。

! ! 取已知含量的康糖片（ 批号 11"?!4）$" 片，研细，精密称

定适量（ 约 $ 片重）于 !"" .9 量 瓶 中，用 与“! " $”节 相 同 的

溶剂溶解，作样品溶液；另 精 密 称 定 上 述 2 种 组 分 对 照 品 适

量，加 入 相 当 于 片 剂 中 对 应 各 组 分 含 量 的 0"4 ，$""4 和

$!"4 于样品溶液中，在“$ " !”节 所 述 色 谱 条 件 下 测 定（ ’ 8

1）。结果盐酸小檗碱、黄芩苷和格列本脲的加标回收率分别

为（$"$A # E "A 4）4 ，（11A 10 E $A "）4 和（$""A # E "A 0）4 。

# ! %" 讨论

! ! 康糖片处方中 2 个 主 成 分 的 含 量 差 距 很 大，小 檗 碱、黄

芩苷是格列本脲投料 量 的 !? 倍，而 且 在 同 一 色 谱 条 件 下 它

们的分配系数差异较大。为实现一次同时测定 2 个主成分，

从而达到控制药品质 量 的 目 的，采 用 梯 度 洗 脱 方 法，三 者 既

能完全分离，又可使格列本脲在 $? .’* 前完全洗脱出来，节

省分析时间。

! ! 曾试验用甲醇、乙 醇 溶 解 该 药 品 制 剂，但 其 中 的 辅 料 会

对样品中盐酸小檗碱、黄芩苷有干扰；直接用水溶解制剂时，

主药溶解度较差。采用本文所述溶剂溶解该制剂，既可消除

辅料的干扰，又保证了主药的最大溶解度。
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