
反相日 PL C法ml J定摩罗冲剂中芍药贰含量

国隶医药管理局夭津药物研究院 (3 0 013 9)黎 阳 .

摘要 用反相哥效夜相色谱法厕定中成药靡罗冲刘中芍药哎约含量
。

以 C : :

住为固定相
,

甲醇一异丙

醇一3 5%醋酸
一

水 ( 25
:
2 : 2 :

71 ) 为流动相分离效果最佳
。

平均 回 收率99
.

06 纬
,

变异系数 1
.

04

%
。

本法是取简雏
,

分 沂决速
、

情施
、

重现生好
。

关键词 摩罗冲剂 芍药成 反相高效液相色谱

摩罗冲刘是我院新研制的 胃病良药
,

用于治疗慢性萎缩性胃炎
、

胃疼
、

胀满等症
。

该冲

剂 由白芍
、

茵陈
、

麦冬等 18 味中药组成
,

成分复杂
。

为控制产品质量
,

保证疗效
,

对其中抗 炎
、

镇痛
、

抗溃疡 〔` 〕为有效咬 分 芍 药 戒含量进行测定
。

文献报道过对芍药贰的测定有比色法 〔 2〕 、

薄层层析法〔 3 〕
、

气相色谱法〔。
、

H P L C法〔 5〕等
。

经试验表明
,

比色法和薄层色谱 法 均不适

合此大复方制剂的分析
,

采用反相高效液相分析法结果满意
,

并对提取时间
、

溶媒
、

回收率

等进行了考察
。

1 仪器与试剂

高 效液相色谱仪 K O N T R O N L C P U M P F 4 14型泵
,

U V I K O N 7 2 2 L C型检测器
,

K O N T R O N A N A C O M 2 2 0型计算机
,

M S I 6 6 o T 自动进样器 ( 均为瑞士 K O N T R O N

公司 )
。

C S F 一 I A 型超声波发生器 ( 上海超声波仪器厂 )
。

不诱钢色谱柱 Y W G 一 C
l :

( 5 x 2 0 0

m m
,

10 , ) ( 大连物化所 )
。

所用水为 仅蒸溜水
,

试刊均为 A R级
。

芍药戒 ( p ae o in f lor i n ) 由中国药品生 物制品检

定所提供
,

摩罗冲剂为我院样品
。

2 实验条件

固定相
:

C
l 。

住
, 流功相

:

甲哼
一异丙哼

一 3 6 %酉昔唆
一
水 ( 2 5

: 2 :
2 : 7 2 )

,

流速
:
一 Zm l / m i n ,

检测波长
: 2 3 o n m ; 柱温

:

32 ℃
。

3 标准曲线

精密称取芍药成适量
,

用 5残乙醇制成为 。
.

64 m g / m l的对照品溶液
,

再分别稀释至。
.

0 3 2 ,

0
.

0 64 , 0
.

0 9 3 , 0
.

12 8 , o
.

1 6 o m g / nI l灼 5个不同浓度的溶药
,

按上述色谱条件进样 2 0卜1
。

以

峰面积 ( Y ) 为狄坐标
,

浓度 ( x ) 为横坐标
,

测得 回归方 程 Y = 一 0
.

4 3 2 1 + 1 6 8
.

0 9 x
,

相

关系数
r 二 0

.

9 。。 8
。

结果表明
,

在。
.

64 ~ 3
.

2终g间芍药成含量与峰面积呈 良好的线性关系
。

4 样品分析方法
4

.

1 样品处理
:

取摩罗冲剂粉末 ( 过 80 目筛 ) 0
.

19
,

精密称定
。

置 5m l量 瓶 中
,

加 50 % 乙醇

4
.

5m l
,

盖好
,

超声提取40 m in
,

取出
,

冷至室温
,

再加 50 % 乙醇至刻度
,

摇匀
,

离心
,

取

上清液过 0
.

4 5 !* m 滤膜
,

弃去初滤液
,

收集续滤液
,

即为供试品溶液
。

4
.

2 提取溶媒考察
:

照样品处理方法
,

分别以水饱和正丁醇
、

甲醇
、

95 % 乙醇
、

70 % 乙醇
、

5。 % 乙醇
、

30 % 乙醇为溶媒
,

超声 40 m i n
。

测定结果见表 1
。

表 1 6种溶媒提取结果 表 2 不同时间提取结果

溶媒 正丁醇 甲醇
3 0%

乙醇

5 0%

乙醇 乙醇

9 5%
乙醇

时间 ( m i il) 10 2 0 3 0 4 0 5 0

含量 (%) 0
.

0 0 6 8 0
.

3 1 2 0 0
.

3 4 9 6 0
.

3 6 3 4 0
。 2 9 9 7 0

.

0 3 57 含量 (%)
。

3 3 0 9 0
。

3 4 8 2 0
。

3 5 0 6 0
。

3 5 7 3 0 。
3 5 6 9

.
^ dd r e s s :

L i Y a ,

g
,

T i a l

j i
: I s t i t恤 t e

、

f p h a r ln a e e 比 t i e a l R e s e a r e h
,

S t a t e :

f p h a r m a e e u t i e a l

A d m i
、
i s t r a t i on o f C h i n a ,

T i a
n

j i
n
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4
.

3

4
.

4

提取时间考察
:

以 0 5%乙醇为溶媒
,

超声 1 0
、

20
、

30
、

40
、

50 m in
,

结 果见 表2
。

阴性干扰考察
:

不含白芍的摩罗冲剂阴性样品
,

照样品处理方法试验
,

测 得芍 药 贰峰

( ^日)叹ù欺

处峰面积 为 零
,

证 明 无 干扰 ( 图 )
。

4
.

5 仪器精密度考察
:
取 对 照品溶液

,

连

续进样 8次
,

测得 峰面 积值
,

计 算C V =

1
.

72 %
。

4
.

6 回收率考察
:

精密吸 取 已知浓度的对

照品溶液
,

加入到已知含量的样品粉末中
,

照样品处理方法操作
,

测定
。

计算平均回收

率为 9 9
.

0 6%
,

C V = 1
.

0 4 % (
n = 9 )

。

4
.

7 样品含量测定
:
精称 3批样品

,

测定结

果见表 3
。

5 讨论

5
.

1 在用 H P L c 法测定中
,

我们曾对几组

流动相系统进行选择
,

尤以甲醇
一
异丙醇

一 36 %

醋酸一水 ( 2 5
: 2 : 2 : 7 1 ) 为最佳

。

芍药贰峰形

对称
,

分离完全
,

图谱简单
,

且对柱效要求

不高
,

流动相价廉
。

将柱温控制在32 ℃
,

有

效地克服了上样量大
、

柱效低所产生的峰拖

尾现象
。

5
.

2 本法最大的特点是简单
、

快速
、

精密度

高
、

重现性好
。

a ) 样品处理简而快
,

取样量

时间 ( m甸

圈 高效液相色谱图 (
.

芍药贰峰 )

裹3 样品洲定结果

含量 (%)

批号
1 2 3

平均
C V (名)

含量 (%)

9 0 0 2 2 2

9 0 0 2 2 5

9 0 0 2 2 7

0 。
4 1 9 5

0
。

4 1 4 3

0
。
3 9 1 1

0
。
40 5 9

0
。
峨2 45

0
。

3 9 6 0

0
。

3 9 9 4

0
。
4 1 5 7

0
。
3 8 68

0
. 4 0 8 3

0
。
4 1 4 8

0
。

3 9 1 3

0
。

1 8

1
。 1 8

少
,

溶媒超声提取后
、
,

只需经离心
,

过滤即可进样分析
。

b ) 分析快而精
,

由于色谱图简单
,

提高流速到 1
.

2 m l/ m i n
,

芍药式出峰时间在 g m in 105
,

而且其峰后基本无峰
,

一次实 验只

需 12 m in 完毕
。

应用仪器的微机控制
,

连续进样
,

达到快速
、

准确目的
。

本法不仅适合于多

种中成药复方的分析
,

也能用于单味药测定
。

因此
,

便于推广应用
。
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