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表 � 黄茂药材中黄蔑甲普含量的

测定结果 �
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项 的色谱条件下
,

以对照品溶液进

样
,

根据色谱参数计算系统适应性 黄
一

茂甲营的理

论塔板数为 �� � � �� �分离度为 �
�

� �� � 拖尾因 户为

�
�

� � �
「

�
�

� 为了获得最高灵敏度
,

需要调节 � ��� 的检测

器的载气压力和漂移管温度这 � 个最重 要的参数

通过实验可 以发现
,

在 �
�

�� �
口 � �� 的流速条件下

,

设定 �
�

� � � � 的载气压力和 �� 弋 的漂移管温度 叮以

获得最大的检测灵敏度
。

当载气压力较低时
,

会因

喷出的雾滴不均匀产生色谱峰顶端尖刺的现象
� 而

流速过高
,

则会 因为雾滴的粒度过小
,

使灵敏度 降

低 当温度漂移管过低时
,

流动相的蒸发会不完全
,

直接 由蒸发管流 出
,

导致检测信号较低 �温度过高
,

则会使形成的微粒大小不均匀
,

导致精密度较差

另外
,

设定增益值为 �
,

可 以使信号的相应较高
,

且

基线的噪音不会对检测产生任何影响

�
�

� 直接以峰面积值与样品的浓度计算标准曲线

的线性较差
,

而将峰 面积与样品浓度值分别取 自然

对数后可得到理想 的线性关系
,

这种现象与 ��� �

的检测机理是 一 致的
。

当颗粒与光发生作用时
,

会

有多个类型的散射过程
,

均与颗粒的大小 �� �及波

长 ��� 有关
,

其散射光的强度是由不同类型组合而成

的
,

与样品的质址呈现双对数线性关系
。

�
�

� 对未经氨水处理的黄茂药材检测发现其中黄

蔑 甲昔的含量偏低
,

而经过氨水处理后的药材中黄

茂甲 什的含量明显增高
,

分析其原因主要为
,

氨水在

样品处理中的主要作用是将黄蔑醇类皂昔醋氨解为

黄蔑 甲什
,

从 而 明显 增 加药材 中黄蔑 甲营 的 含

量
’

�

按照中国药典 � � �� 年版规定黄茂中黄茂 甲

昔的含量 不得低于 �
�

� � � � 的标准
,

�� 批 次 � � � 黄

茂药材的质量均符合要求

�
�

� 将氨水 与甲醇直接混合提取黄茂药材 中黄蔑

甲营
,

具有和药典中采用的先提取再萃取后水解相

同的作用
,

而巨简化操作步骤
,

将样品的处理时间由

药典需要的 �� � 减少到 � �
,

且测定结果较高
,

稳定

性较好
,

能够保证测定结果的准确性
,

具有样品处理
�

决速
,

操作简便的优点
。
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结论 � 本法具有操作简便
,

分析快速准确
、

干扰小等优点
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(

a r
i p i p
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l
e

, 。
b il i fy ) 是一种用于

治疗精神分裂症的药物
。

临床研究结果显示
,

用本

品治疗后精神分裂症的阳性和阴性症状显著改善
。

重要的是
,

用本品治疗后
,

体重变化极微
,

极少发生

锥体外系症状(EPS )
,

且与安慰剂相比
,

镇静发生率

较低 (11 % 对 8% )
。

另外
,

用本品治疗 的 QTc 间期

延长的发生率与安慰剂相似
。

美 国北卡罗来纳州立

大学的精神病学和药理学教授 Je ffr ey Li eh er m
an
博

士说
:“
本品代表 了一种重要的新的精神分裂症治

疗法
,

临床研究显示本品治疗可使症状获得显著改

善
,

且本品安全性和耐受性良好
。 ”

本文采用 H P LC 法测定阿立呱哇片的含量
,

操

作简便
,

结果准确可靠
,

不受辅料的干扰
〕

仪器与试药

Beekm an 高效液相 色谱 仪 (p
um pl25 ,

d
e t e e

-

t o r
l 6 6

, 。 u t
o s a

m p l
e :

5 0 8 )

,

3 2 K
a r a t 色谱工作站

。

阿立呱哇对照品 ( 自制
,

纯度 99
.
8% );阿立 呱

哩片(自制
,

批号 030 10 1
,

0 3 0 1 0 2

,

0 3 0 1 0 3
)

: 磷酸
、

三

乙胺为分析纯
,

乙睛为色谱纯
,

纯净水为 自制
。)

2 色谱条件

色谱柱
:Beek。, a n

c 1 8 ; 流动 相
:
磷 酸水溶液

(0
.
1m l 磷 酸

,

加水 500m L
,

加 二 乙 胺调 节 pH 至

3
.
0 ,

摇匀)
一 乙睛 (46 :54 ) ;检测波长

:254 nm 。

理

沦塔板数按阿立呱哇峰来计算应不低于 2000
。

3 实验方法及结果

3
.
1 检测波长的选择 根据呱嗓环的化学性质建

立 紫外扫描结果第 1 高峰在 Z16
nm ,

吸 收值为

1
.
0020

,

但该波长接近流动相 乙睛的末端吸收
。

而

第 2 吸收峰在 255
nm ,

吸收值为 0
.
2518

,

2 5 4
n

m 处吸

收值为 0
.
25 17

,

此处流动相干扰少
,

故选用 254
nm

作为液相检测条件
。

3

.

2 供试品 溶液的制备 精密称取本品 (去薄膜

衣
,

研细 )IOm g
,

置 SO m L 的量瓶中
,

加流动相稀释至

刻度
,

摇匀
,

精密吸取 4m L
,

流动相定容至 10 m l
,

作

为供试品溶液
。

3

.

3 辅料干扰试验 取辅料约 Io m g
,

精密称定
,

按
“

供试品溶液的制备方法
”

制成阴性溶液
,

依 卜述色

谱条件测定
。

结果在阿立呱哇峰相应保留时间
_
卜没

有干扰峰

3
.
4 标准曲线的绘制 精密称取对照品 5

.
22 m g

,

流动相溶解并定容至 50 m L
,

得 104
.
4m群 ml

」

的对照

品储备液
。

精密吸取 0
.
2 、

0

.

4

、

0

.

8

、

1

.

6

、

3

·

2

、

6

·

4

“IL

的 卜述储备液
,

用流动相定容至 10 m L
,

摇匀
,

分别精

密吸取 20 林L 注人色谱仪
。

以峰面积为纵坐标
,

对

照品浓度为横坐标
,

进行线性 回归
。

回归方程为 A

二 2 8 0 4 I C
+ 4 3 5 5

,

相关系数
: = 0

.
999 99

〔。

结果表

明
,

在浓度 2
.
088 林岁m L 一 6 6

.
8 1 6 卜g/ m L 范围内

,

本

色谱测定条件下线性关系良好
。

3

.

5 重复性试验 取片剂 (批号
:
03 0101

,

平均片重

为 0
.
103 69) 除去 薄膜衣

,

研细
,

精密称取 IOm g 6

份
,

按
“

供试品溶液的制备
”

项下方法依法制备
,

按

上述色谱条件测定
。

其 R SD 值为 0
.
77 %

。

3

.

6 稳定性试验 取
“

重复性
”

试验项下供试品溶

液
,

室温放置
,

每间隔 Zh 进样测定 1 次
,

共进样 6

次
,

结果其 RSD 为 0
.
98 %

,

表明样品溶液在 10h 内

稳定
。

3

.

7 精密度试验 取重复性试验项下供试品溶液

连续进样 6 次
,

其 R SD 为 0
.
96 %

。

表明精密度 良

好
。

3

.

8 回收率试验 取对照品适量 (3 份)
,

研细
,

精

密称定
,

按处方比例与已知精密称定的空 白辅料分

别混合均匀
。

再 从每份中分别平行称取 适量 (3

份)
,

以流动相溶解
,

分别制成每 lm L 含 主药 6
、

8

、

1 0 卜g 的溶液
,

作为供试品溶液
。

另精密称取对照品

适量
,

以流动相溶解
,

制成 8卜扩m L 的溶液
,

作为对

照品溶液
。

按上述色谱条件
,

分别量取对照品溶液

和供试品溶液各 20 林L 注人液相色谱仪
,

记录色谱

图
,

结果表明
,

本法具有 良好的回收率
,

平均回收率

为 99
.
39% 尸5习 为0

.
74% 结果见表 l

、
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表 1 回收率测定结果
4 讨论

浓度

水平
峰面积

加人量

( 协g )

测得 量

(林g )

回收率

(% )

平J匀回
收
.
率

(
了冷)

l毛肠l)

( % )

304
157

30 8 162

3 ]0 7 39

2 4 5 4 8 4

2 4 7 3 7 8

2 5 0 0 4 8

2 0 1 0 8 2

2 0 2 9 3 1

2 0 2 8 5 5

13
.
5 4

13
.
7 2

13
.
7 6

10
.
6 9

10 8 3

1 1
.
0 7

8
.
85

8
.
9 3

8 9 6

】3
.
3 4

1 3
.
5 1

13
.
6 3

1()
.
7 6

10 8 5

1〔)
.
9 6

8
.
8 2

8
.
90

8
.
89

9 8
.
5 2

9 8
.
4 9

9 9
.
0 6

l硬)0
.
7

l()0
.
2

99
.
0 1

99
.
6 3

9 9
.
6 6

99
.
2 2

9 9 39 (飞 7 4

3

.

9 含量测 定 分别取不同批号 (0 30 10[
、

0 3 0 1

02

、

0
3 0

1 0
3

) 的本品
,

去 薄膜衣
,

研细
,

取粉末适 量 (约

1om g)
,

精密称定
,

按
“

供试品溶液的制备
”

项下方法

依法制备
,

按 上述色谱条件测定
。

结 果见表 2
、)

4

.

1 在此色谱条件 下
,

样品峰保留时间在 4m in 以

L二
,

出峰时间稍早一点
,

经有关物质考察
,

在主峰附

近并无干扰峰出现
,

因此确定使用该色谱条件
。

4

.

2 制剂使用 的辅料有乳糖
、

微晶纤维素
、

经丙基

纤维素
、

}

一

二烷基硫酸钠等
,

经试验对主峰均无干

扰
(

4
.
3 本研究 检测波长为 254

nm ,

而文献报道
“〕为

Z17nm ,

紫外末端吸收
,

因此 254
nm 检测较稳定

,

另

文献报道
一“

流动 相中使用 磷酸二氢 钠
、

柱 温要求

30℃
,

相对来说在本文色谱条件较为复杂
二)

参考文献
:

[l]

批号

表 2 样品含量测定结果

含量(% ) 平均含量 (铸 )

0 30 10 1

0 30 10 2
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