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高效液相色谱法测定老鹳草软膏中原儿茶酸

刁继红1，金英顺1，张善玉2+

(1．延边大学医院药剂科，吉林延吉133000；2．延边大学长白山天然资源

与功能分子省部共建教育部重点实验室，吉林延吉 133000)

老颧草软膏收载于《中国药典>)2005年版一部，

为老颧草经加工制成的软膏剂，具有除湿解毒、收敛

生肌的功效，用于湿毒蕴结所致的湿疹、痈、疔、疖和

小面积水、火烫伤。老鹳草含有黄酮类化合物、有机

酸类成分、挥发油等，而原儿茶酸为老鹳草中主要的

有机酸类成分[1]。因此本实验建立了HPLC法测定

老颧草软膏中原儿茶酸的方法，结果表明，该方法简

便、准确，可用于该制剂中原儿茶酸的测定。

1仪器与试剂

HPll00高效液相色谱仪，HPll00色谱工作

站；原儿茶酸对照品(供定量测定用，中国药品生物

制品检定所提供，批号809—200102)；老鹳草软膏为

延边大学医院药剂科自制；乙腈为色谱纯，水为重蒸

馏水，其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1检测波长的确定：取原儿茶酸对照品适量，加

甲醇制成10 ttg／mL的溶液，于紫外可见分光光度

计在200～500 nm波长进行扫描，结果在260 nm

波长处有最大吸收，故选定检测波长为260 nm。

2．2色谱条件：色谱柱：Thermo柱(250 mm×4．6

A

mm，5 e-m)；流动相：乙腈一0．1％磷酸水溶液(3：

97)；体积流量：1．0 mL／min；检测波长：260 nm。

2．3对照品溶液的制备：精密称取原儿茶酸对照品

2．2 mg，置50 mL量瓶中，加甲醇溶解并加至刻度，

摇匀，即得。

2．4供试品溶液的制备：精密称取老鹳草软膏2 g，

置具塞锥形瓶中，精密加入0．1 mol／L盐酸溶液50

mL，称定质量，回流提取40 min，冷却，称定质量，

加0．1 mol／L盐酸溶液补足减失的质量，滤过，取续

滤液25 mL置分液漏斗中用乙醚萃取4次，每次20

mL，合并乙醚萃取液蒸干，残渣置10 mL量瓶中，

以甲醇溶解并加至刻度，摇匀，0．45_um微孔滤膜滤

过，取续滤液，即得。

2．5 阴性溶液的制备：按处方量取羊毛脂、凡士林

等敷料，按制备工艺制成老鹳草软膏，按供试品溶液

的制备方法制成阴性溶液。

2．6空白试验：取原儿茶酸对照品溶液、供试品溶

液和阴性溶液分别进样，结果对照品溶液中相应峰

在供试品溶液中出现，而阴性溶液在原儿茶酸出峰

处不干扰，见图1。
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图1 原儿茶酸对照品(A)、老鹳草软膏(B)和阴性溶液(C)的HPLC图谱

Fig．1 HPLC Chromatograms of protocatechuic acid reference substance(A)，Laoguancao Ointment(B)，

and negative sample(C)

2．7标准曲线的制备：精密吸取44／-g／mL原儿茶

酸对照品溶液适量，加甲醇准确配成2．75、5．5、
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11．0、22．0、44．0弘g／mL，分别进样10弘L，测定峰面

积。以进样量为横坐标，峰面积为纵坐标，制备标准

酸
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曲线，得回归方程y一8 264．1 X一31．16，r=0．999

8。结果表明原儿茶酸在2．75～44．0 t-g／mL与峰面

积呈较好的线性关系。

2．8稳定性试验：精密吸取供试品溶液，分别于0、

1、3、5、12 h测定原儿茶酸峰面积，结果其RSD为

2．07％，表明供试品溶液中原儿茶酸在12 h内稳定

性良好。

2．9 精密度试验：取同一供试品溶液，重复进样5

次，测定原儿茶酸峰面积，计算得其RSD为

2．42％。

2．10重现性试验：取批号050310的样品，制成5

份供试品溶液，进样测定，计算原儿茶酸的质量分

数，结果原儿茶酸的平均质量分数为0．110 mg／g，

RSD为2．96％。

2．11 回收率试验：精密称取含原儿茶酸0．125

mg／g的样品约1．0 g，共5份，分别精密加入原儿

茶酸对照品0．120 mg，制备供试品溶液，依法测定，

每份测定2次，计算得平均回收率为98．62％，RSD

为2．23％。

2．12样品测定：取5批样品，制备供试品溶液，每

批2份，精密吸取供试品溶液10弘L，注入液相色谱

仪，测定峰面积，代入回归方程计算5批样品中原儿

茶酸的质量分数，结果见表1。

表1老鹌草软膏中原儿茶酸的测定结果

Table 1 Determination of prOtOcatechujc acid

in Laoguancao Ointment

批号 原几茶酸／(mg·g-1)

0．110

O。104

0．125

O．134

0．105

3讨论

分别选择乙腈一0．1％磷酸水溶液(3：97)[23和

乙腈一5mol／L醋酸铵溶液一冰醋酸(6：94：1)[33为

流动相进行试验，结果乙腈一0．1％磷酸水溶液(3：

97)的分离效果较好。

选用甲醇、0．1 mol／L盐酸溶液回流提取的方

法处理供试品，结果0．1 mol／L盐酸溶液处理所得

原儿茶酸的提取效果更充分。
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WLD型大孔吸附树脂富集纯化大黄总葸醌的工艺研究

李棣华，刘俊红，伍孝先，魏峻峰

(天津市中西医结合急腹症研究所，天津300100)

大黄为蓼科植物掌叶大黄Rheum palmatum

L、唐古特大黄R．tanguticm Maxim．ex Ball．或药

用大黄R．officinale Baill的干燥根及根茎，具有通

里攻下、清热解毒、活血通瘀等功能。主要产地是甘

肃、青海。大黄中化学成分复杂，有蒽苷、芪苷、鞣苷

等，其中蒽苷为最主要成分[1]。本实验以蒽醌类成分

为指标对大黄进行了WLD型大孔吸附树脂富集的

参数进行了研究。

1仪器和材料

Shimadzu LC～10Atvp高效液相色谱仪，Shi—

madzu Libror AEG一120万分之一分析天平。WLD

型大孔吸附树脂由四川省中药研究所提供，甲醇色

收稿日期：2006—08—25

谱纯，其余试剂均为分析纯，大黄素、大黄酚、大黄素

甲醚、芦荟大黄素、大黄酸对照品均购自中国药品生

物制品检定所。

2方法与结果

2．I HPLC法测定总蒽醌

2．1．1色谱条件[2]：色谱柱：C18 ODS(150 mmx 4．6

mm，5肛m)；流动相：甲醇一1％高氯酸水溶液(85：

15)；检测波长：254 nm；体积流量：1．0 mL／min；灵

敏度：0．01 AUFS。

2．1．2供试品溶液的制备[3“]：精密吸取相当于大

黄药材0．1 g的提取液于100 mL圆底烧瓶中，烘

干，加20％硫酸2．5 mL，室温振摇5 min，加氯仿30
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