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提高更年乐胶囊质量标准的研究

刘 凯 王清华(黑龙江省药 品检验所 哈尔滨 1 5 0 。。l)

摘要 目的
:

修仃 了更年乐胶囊的质 量标 准
。

方法
:

采用 T L C 对处 方 中的人参和 淫羊霍进行 鉴别
; 用 高效液相 色谱法 测 定淫 羊

蓉普的 含量
。

结 果
:

在 T L C 色语中均能检 出人参和淫羊霍
; 淫羊茬普 的含量 限度不低 于 0

.

13 m g / 粒
。

结论
:

所 建立 的方 法 简便

可行
,

重现性好
,

提供 了更年 乐胶囊较佳的质量控制方法
。
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更年乐胶囊 系由人参
、

肉从蓉及淫羊霍浸膏和

几种维生素类组成的中药复方制剂
,

具益气补血
,

延

缓衰老之功效
。

用于失眠多梦
,

心悸
,

未老先衰
,

性机

能减退等男女更年期引起的各种症状
。

为进一步提

高其质量控制标准
,

通过实验考察
,

对本品种增加了

两项薄层鉴别
,

同时建立 了高效液相色谱的含量测

定方法
。

一
、

仪器和试药

W a t e r s 2 4 8 7
一

6 0 0 型高效液相色谱仪
。

人参皂昔

R b
l 、

人参皂昔 R e 、

人参皂昔 R g l

和淫羊霍昔对照品

(中国药品生物制品检定所 )
。

更年乐胶囊 (黑龙江仁

和堂药业有限责任公司提供 )
。

试剂及试药均为分析

纯
。

二
、

薄层鉴别

1
.

人参 取本品 12 粒的内容物
,

加水 40 m l
,

振

摇 使溶 解
,

滤 过
,

滤 液 用 正 丁 醇 提 取 2 次
,

每 次

20 m l
,

合并正丁醇提取液
,

用氨试液洗涤 2 次
,

每次

20 m l
,

正丁醇层蒸干
,

残渣加 甲醇 lm l溶解
,

作为供

试品溶液
。

另取人参对照药材 1g
,

加 甲醇 25 m l
,

加热

回流 l 小时
,

放冷
,

滤过
,

滤液蒸干
,

残渣加水 20 m l

使溶解
,

用乙 醚提取 2 次
,

每次 10 m l
,

水层用正丁醇

提取 3 次
,

每次 15 m l
,

合并正丁醇提取液
,

用氨试液

洗涤 2 次
,

每次 20 m l
,

正 丁醇层蒸 干
,

残渣加 甲醇

lm l溶解
,

作为对照药材溶液
。

再取人参皂昔 R b
: 、

R e 和 R g ,

对照品
,

加甲醇制成每 lm l分别含 1
、

1 和

Zm g 的混合溶液
,

作为对照 品溶液
。

照薄层色谱法

((( 中国药典 》2 0 0。年版一部附录 VI B )试验
,

吸取上

述三种溶液各 5川
,

分别点于同一硅胶 G 薄层板上
,

以氯仿
一

乙 酸 乙醋
一

甲醇
一

水 (15
:

40
:

22
:

10 )10 C

以下放置 的下层溶液为展开剂
,

展开
,

取出
,

晾干
,

喷

以 1 0 %硫酸乙醇溶液
,

1 00
‘

C 加热至斑点显色清晰
。

供试品色谱中
,

在与对照药材及对照品色谱相应 的

位置上
,

显相同颜色的斑点
。

2
.

淫羊霍 取含量测定项下的供试品溶液
。

另

取淫羊霍昔对照品
,

加 甲醇制成每 lm l含 0
.

05 m g

的溶液
,

作为对照品溶液
。

照薄层 色谱法 (《中国药

典 》2 0 0。年版一部附录 vI B )试验
,

吸取上述两种溶

液各 2川
,

分别点于同一聚酞胺薄膜上
,

以乙酞丙酮
-

乙醇
一

醋酸
一

水 (l
: 1

.

5 : 0
.

3 :

5) 为展开剂
,

展开
,

取

出
,

晾干
,

喷以 2 %三氯化铝 乙醇溶液
,

在室温下放

置过夜后
,

置紫外光灯 (3 6 5 n m )下检视
。

供试品色谱

中
,

在与对照品色谱相应的位置上
,

显相同颜色的荧

光斑点
。

三
、

含最测定

1. 色谱条件

色谱 柱
:

钻石 C
18 C a t

.

N o
.

9 9 9 0 1 (5拼m
,

4
.

6 火

1 5 Om m ) ; 流 动相
:
乙 睛

一

水 (3 0 : 7 0 ) ; 流速
: lm l/

m in ; 检测波长
: 2 7 On m ; 进样量

: 1 0拼l
。
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2
.

淫羊蕾昔的线性范围及精密度的测定

本对照品溶液浓度
: 。

.

10 m g / m l
。

进样量分别为

1
、

2
、

4
、

8
、

1 2浏
,

按含量测定方法测定峰面积
,

并以峰

面积的 1 0 一 6

为横坐标
,

标准品进样量为纵坐标建立

标 准 曲线
。

得相关系数 y 一 。
.

9 9 9 9 7
,

线 形范 围为

0
.

1 0 一 1
.

1 6拜g
。

取本对照品溶液
,

每次进样量为 4川
,

重复进样

6 次
,

计算得 R S D 一 0
.

9 2 %
。

3
.

样品的含量测定 取本 品装量差异项下的

内容物
,

研细
,

取 2. 59
,

精密称定
,

置 1 00 m l锥形瓶

中
,

精密加人 70 % 乙 醇 50 m l
,

称定 重量
,

超声 处理

(功率 2 5 OW
,

频率 Z o kH z ) 4 5 分钟
,

放冷
,

再称定重

量
,

用 70 % 乙醇补足减失 的重量
,

摇 匀
,

滤过
,

取续

滤液为供试品溶液
。

另取在 10 5
‘

C干燥至恒重的淫

羊霍昔对照品
,

加水制成每 lm l含 0. 04 m g 的溶液
,

混匀
,

为对照品溶液
。

吸取上述两种溶液各 1。浏
,

注

人高效液相色谱仪
,

测定
,

即得
。

4
.

回收率试验 据本标准 中的取样量
,

减半精

密称取 己知淫羊蕾昔含量 的样 品约 1
.

25 9
,

精密加

人 。
.

1 1 4 7 m g / m l 的淫羊霍 昔对 照品溶 液 (70 % 乙

醇 ) l o m l
,

再 精密加人 7 0 %乙醇溶液 4 o m l
,

按 上述

方法测定含量
,

共测 了 5 个样
,

平均 回收率 和 R S D

分别为
: 1 04

.

4 %和 2
.

4 %
。

5
.

重复性 试验 取同一批样品
,

按上述方法测

定含量
,

共测定 5 次
。

其含量测定结果的平均值和

R S D 分别为
: 0

.

1 6 m g /粒和 2
.

0 %
。

6
.

稳 定性试 验 取 3
.

项 中的供试品溶 液
,

室

温
、

密闭放置
,

于 O
、

2
、

5
、

1 2
、

2 4 小时
,

分别进样 1 0拼1
,

以淫羊蕾昔峰面积统计
,

R SD 为 1
.

1 %
。

7
.

淫羊霍阴性 色谱行为考察 表 明无淫羊霍

药材的阴性样品的 H PI 一 色谱图中
,

在与淫羊蕾昔

色谱峰相应的位置上
,

无杂质峰干扰
。

四
、

讨论

1
.

淫羊霍昔 的薄 层鉴别 还 曾试用 《中国药

典》(2 0 0 0 年版 )中淫羊霍昔药材项下的薄层色谱条

件
,

但色谱背景较深
,

且有一定的干扰
。

改用聚酞胺

薄膜后
,

分离效果较佳
。

实验 中发现
,

显色后放置一

段时间
,

淫羊蕾昔的荧光斑点会更清晰
,

便于检识
,

因此把显色后放置过夜也加人到标准正文 中
。

2
.

含量测定 中不同提取方 法间提取率 的比较
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取 同一批样 品试用 5 种方法提 取
,

简述如 下
: a.

样品加水溶解后温浸 1 小时
,

取续 滤液上聚酞胺柱

(29
,

过 1 0 0 目筛
,

内径为 1
.

se m )
,

收集 6 0 % 乙 醇洗

脱液
,

蒸干
,

用 50 % 乙醇定容
。

b
.

样品加水溶解后温

浸
,

滤液用醋酸乙 醋提取 4 次
,

提取液蒸干
.

用 50 %

乙醇定容
。 C

.

样品用 70 % 乙 醇浸泡过夜
,

超声提取
,

续滤液为供试品溶液
。

d
.

样品加水 0
.

sml 润湿后用

醋酸乙醋浸泡过夜
,

超声提取
,

滤液蒸干
,

用 50 % 乙

醇定容
。 c

.

样品加水溶解后温浸
,

滤液用氯仿洗 2

次
、

再用醋酸乙醋萃取
,

提取液蒸干
,

用 50 写乙醇定

容
。

结果表明
C 法的提取率最高(0

.

1 6 m g /粒 ) ; a 法

(0
.

1 2 m g / 粒 )
、

b 法 (0
.

1 ] m g /粒 )和 e 法 (0
.

IOm g /

粒 )基本一致
,

用醋酸乙醋萃取和过聚酞胺柱效果相

同
,

且用醋酸乙 醋萃取之前是否用氯仿脱脂意义不

大 ; d 法 (0
.

08 m g /粒 )浸 泡过 夜后直接用醋酸乙醋

超声提取
,

色谱 图同 b 法和 e 法相似
,

杂质少
,

干净

美观
,

但提取率低
。

因而最终选用
c 法

。

3
.

提取溶剂及超声提取时间的确定 淫羊霍

昔溶于 乙醇
,

醋酸 乙醋和水
,

因上面的提取方法考察

已表明醋酸乙酷超声提取率不高
,

因此 主要考察不

同比例醇一水的提取效果
。

取同一批号的样品
,

提取

溶剂分别定 为 3 0 %
、

50 %
、

7 0 %
、

9 0 % 乙醇 和乙醇
,

含量测得结果表明 3 0 %
、

50 %和 7 0 % 乙醇提取效果

差异不大
,

其 中 7 0 % 乙醇相对提取率最高
,

考虑到

较高的含醇量可相对减少其它水溶性成分的溶出
,

而确定用 70 % 乙醇为提取溶剂
。

取 同一批 的样品
,

提取时间分别定为浸泡过夜

后超声提取 2 0
、

30
、

40 和 60 分钟与不浸泡过夜而直

接超声提取 30 分钟
,

结果表明浸泡过夜后超声提取

3。
、

4 0 和 6。分钟提取率之间的差异不大 ; 而浸泡过

夜与否 的含量测定结果比较
,

差异不明显
。

进一步考

察是否须浸泡过夜
,

结果表 明浸泡过夜后超声提取

30 分钟与不浸泡过夜而直接超声提取 45 分钟 的提

取效果相同
,

两种方法均可行
,

出于缩短检验周期的

考虑
,

最终定为直接超声提取 4 5 分钟
。

4
.

淫羊霍昔含量限度 的确定 共对 9 批样品

测定含量
,

结果均值为 0
.

156 m g /粒
,

则本品淫羊霍

昔的含量限度定为 0
.

1 56 又 85 % 一 0
.

1 3m g /粒
。


