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H P L C 法测定复方中成药桔红止咳冲剂中袖皮试的含量

北京医科大学药学院应用药物研究所 ( 1 0 0 0 83) 何燕萍
夸

王稚玲

摘 要 用 H P L C 对桔红止咳冲剂中的袖皮贰作了定量分析
。

样品用甲醇提取
,

在 Va
ir an K Y w G

lC
: 7 拌m ( 220 m m X 4

.

6 m m )柱上
,

用甲醇
一
l % 醋酸 (3 3

:

67 )作流动相
,

各成分能很好分离
,

以标准

曲线法测定了不同批号的 10 批样品中袖皮贰的含量
。

结果表明本法简便
、

快速
、

重现性好
,

测定回

收率达 1 0 0
.

1%
,

R SD 为 1一 8 %
。
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桔红止咳冲剂是中国药典 1 9 9 5 年版一

部桔红丸经改变剂型而制得的一个复方中成

药
。

中国药典主要采用性状鉴别
、

显微鉴别
、

理化鉴别及检查等项来控制其质量
,

而没有

建立本品的含量测定方法
,

也未发现有对该

成药进行定量分析的报道
。

我 们参考中国药

典 1 9 9 5 年版一部化桔红药材项下含量测定

方法
,

建立了本品中袖皮贰的反相高效液相

色谱测定法
。

1 仪器
、

试剂
、

标准品及样品

高效液相色谱仪 ( S P 8 8 1 0)
,

紫外检测器

(S P 1 00 )
,

通用汉化色谱工作站 (中国科学院

大连化学物理研究所 ) ;
超声波清洗仪

;
试剂

为分析纯
,

标准品为 中国药品生物制品检定

所提供
,

样品为北京济世堂医药保健品开发

研究所提供
。

2 方法与结果

2
.

1 色 谱分离条件
:

流动 相 甲醇
一

1%醋 酸

( 3 3
: 6 7 )

,

不锈钢色谱柱 ( 2 2 0 m m 又 4
.

6 m m

V a r i a n K Y w G C
l 。 7 拜rn )

,

紫外检测波长 2 8 2

n m
,

流速 l m L /m in
,

定量方法 为标准 曲线

法
。

袖皮贰标准液及样品溶液色谱图见图 1
,

两者保留时间及峰一致
,

理论板数为 3 1 60
。

2
.

2 标准 曲线 的制作
:

精 密 称 取 抽 皮 贰

1 0
.

1 6 m g
,

精密称定
,

置 1 0 m l
洲

量瓶中
,

加少

量 甲醇使溶解
,

并稀释至刻度
,

摇匀
;
精密量

取 1 m L
,

置 10 m L 量瓶中
,

加甲醇稀释至刻

度
,

摇匀
,

即得标准溶液
,

浓度为 0
.

1 0 1 6 m g /

m L
。

七` 一
一

图 1 高压液相色谱图

A
一

标准溶液 B 一

供试 品溶液 * 一

抽皮贰

将标准溶液用微量注射器分别精密吸取

3
、

6
、

9
、

1 2
、

1 5 拜L 进样
,

经 H p L C 测定其峰面

积
,

绘制标准曲线
,

浓度在 0
.

3一 1
.

5 拜g 其峰

面积与进样量呈线性关系
, r 一 0

.

99 95
,

Y -

一 7 5 4
.

4 + 6 2 2 0 5
.

7 3 X
。

.2 3 最佳实验条件的考查

.2 .3 1 提取溶剂的选择
:

因为袖皮贰在 甲醇

中的溶解度相当大
,

我们用甲醇作提取溶剂
,

可以将样品中的袖皮贰提取完全
。

.2 .3 2 提 取方法 的 考察
:

采 用 中国 药典

1 9 9 0 年版一部化桔红项
一

F索氏提取
,

将样 品

辛
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先用石油醚脱脂
,

经脱脂后 的药渣再用甲醇

加热 回流 3 h 提取至无色
; 同时采 用了超声

提取的方法
,

即将样品直接加 甲醇经超声提

取 20
.

m in
,

分别将这两种 方法提取所得 的供

试 品溶液 进行 测定
,

结果 其峰 面积分别为

6 7 2 3 0 8
、

6 8 4 3 3 9
,

说明两种不同提取方法所得

的结果基本
一
致

,

但超声提 取 比较 简便
,

快

速
。

另外还做了分别超声 1 0
、

2 0
、

30
n l in 3组

实验
,

结 果峰面 积分 另!1为 6 7 7 2 7 3
、

7 0 7 9 6 2
、

7 0一5 2 4
,

说明超声提取 2 0 m i n 效果较佳
。

2
.

4 稳定性试验
:

标准品溶液及样品溶液在

配制后 4 8 h 内测定结果不变
。

2
.

5 样品测定
:

取不 同批号 之本品细粉各

(过 4 0 目筛 ) 2 9
,

精密称定
,

咒 2 0 0 m l
J

带塞

三 角瓶中
,

加入甲醇 15 m L 盖严
。

超声处理

(功率 2 5 0 W
,

频率 3 3 k H z ) 2 0 m i n
,

过滤至

2 5 m l
,

容量瓶 中
,

用 甲醇少量 多次充分洗涤

药渣
,

最后定容至刻度
,

摇匀
,

微孔滤膜滤过
,

为样品溶液
。

精密吸取样品溶液 10 拼L 进样
,

测定
,

计算
。

结果见表 1
。

2
.

6 精密度试验
:

样品溶液连续进样 5 次
,

结果 R s D 为 0
.

94 %
。

2
.

7 重现性实验
:

同 一批号样品 5 份
,

精密

称定
,

按样品测定项下处理
,

得 5 份供试品溶

液
,

测定结果 R S D一 0
.

4 5%
。

表 1 样品测定试验

批批
一

号 含量 ( m g / g ) 批号 含量 ( ;

gn / g )))

999 5 0 5 0 1 0
.

5 7 7 2 9 50 5 2 3 0
.

5 8 7 999

999 5 0 5 0 2 0
.

5 5 9 8 9 50 5 24 0
.

6 12 000

999 5 0 5 0 3 0
。

5 7 8 3 9 50 6 0 1 0
,

5 7 6 333

999 50 5 1 4 0
.

5 4 6 5 9 5 0 6 1 4 0
.

5 4 3 222

999 5 0 5 1 7 0
.

5 3 7 4 9 5 0 6 1 8 0
.

5 9 8 777

2
.

8 加样 回收实验
:

取本 品 1
.

0 9
,

精 密称

定
,

加入
一

干燥至恒重的袖皮贰对照品溶液 1

m l
一

l(
·

0 1 6 m g /m l
才

)
,

其它操作同样 品测定

项
,

结果回收率为 一0 0
.

0 1%
,

R S D = 1
.

1 5%
。

3 小结

3
.

1 在药典桔红丸的质量标准的基础上作

了改进
,

增加了含量测定项
,

以便能更好地控

制产品质量
。

3
.

2 样 品以 甲醇 直接提 取
,

甲醇
一

l %醋酸

( 33
, 6 7) 为流动相

,

各成分能很好的分离
,

方

法简便
、

快速
、

准确
、

重现性好
,

较适用于大规

模生产中的产品质量控制
。

3
.

3 该制剂为中国药典 1 9 9 5 年版一部桔红

丸经改变剂型而制得的一个复方中成药
。

其

临床疗效优于桔红丸
,

目前正在报批中
。
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安徽省高校科技函授部中医专业招生

经省教委批准继续面向全国招生
,

本着继承和发展祖国医学
,

培养具有专业技能的中医人才
,

选用 1 2 门

全 国统编中西医函授教材
,

与当前全国高等教育自考相配合
,

聘有专家教授进行教学
,

全面辅导和答疑
。

愿本

部能成为你医学道路上的良师益友
。

凡具中学程度者均可报名
,

详情见简章
。

附邮 5 元至合肥市望江西路 6 一

0 0 8 信箱中函处
,
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