
俞 天骥
.
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一
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,
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,
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W u D J
.

A IC h E J
o u r n a l

,

1 9 9 7
, 4 3 :

2 3 2
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胃院舒冲剂三维高效液相色谱鉴定及指标性成分的定 t

上海长海 医院临床药理室 ( 2 0 0 4 33) 宋洪杰
`

胡晋红 全 山丛

摘 要 采用 3D
一

H P L C 对 胃院舒冲剂进行 了定性 鉴别并建立其指标性成分 的定量分 析方法
。

色

谱柱
: C L C

一

O D S (6
.

0 m m x 1 50 m m
,
5 拌m ) ; 流动相

: 乙睛
一 。

.

1肠醋酸水溶液系统 ; 洗脱方式
:
二元

高压梯度洗脱 ; 检测方式
:

二级 管阵列检测器多通道检侧 ; 侧定波长
:
芍药昔 2 30

n m
,

甘草酸 254

n m
,

橙皮昔 2 8 3 n m ;各指标性成分的线性 范 围分别为
:

芍药昔 4
.

2 3~ 6 7
.

6 8 产g /m L ( r = 0
.

9 9 9 9
,

n ~ 5 )
,

橙皮 昔 7
·

5 0 ~ 1 1 9
·

2 0 拌g / m L ( r = 0
·

9 9 9 8
, n = 5 )

,

甘 草 酸 1 0
·

5 0 ~ 1 6 8
·

0 0 科g /m L ( r =

0
.

9 9 9 4
, n
= 5 ) ;加样 回收率及 R S D 分别为

:

芍药昔 8 9
.

4 6 %
,

2
.

8 7%
,

橙皮昔 9 3
.

7 6 %
,
2

.

4 8%
,

甘草

酸 9 0
.

22 %
,

1
.

79 环
。

同时用三维 H P L C 图谱对 胃院舒冲剂进行 了定性鉴别
。

关键词 指 标性成分 胃院舒冲剂 三维高效液相色谱法 甘草酸 橙皮昔 芍药昔
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e r e : 4
·

2 3~ 6 7
·

6 8 拌g /m L ( r ~ 0
,

9 9 99
, n ~

5 ) f
o r p a e o n if l o r in

,

7
.

5 0 ~ 1 1 9
.

2 0 拜g / m L ( r ~ 0
.

9 9 9 8
, n = 5 ) f o r h e s p e r

id in
, a n d 1 0

.

5 0 ~ 1 6 8
·

0 0 拌g /m L

(
r 一 O

·

9 9 9 4
, n 一 5 ) f o r g l y e y r r h iz i e a e

id
·

T h e r e e o v e r i e s a n d R S D w e r e : 8 9
·

4 6%
,

2
·

87 % f o r p a e o n i f l o r in
,

9 3
.

7 6%
,

2
.

4 5 % f
o r

h
e s p e r id in

a n d 9 0
.

2 2%
,

1
.

7 9 % fo r g l y e y r r h i z i e a e id
.

T h e
W e i w a n s h u C h o n g j i w a s

i
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d
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k
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W
e
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a n s h u C h o n g j i t h r e e d im e n s io n a l H P L C p a e o n i f lo r
i
n h e s -

p e r id i
n g l y e y r r

h i
z ie a e i d

胃肮 舒冲剂主要 由党参
、

甘草
、

白芍
、

山

植
、

陈皮和延胡索等 中药组成
,

临床主要用于

治疗萎缩性胃炎
。

单味中药中某种特定成分

并不 能反映其 内在质量
,

因此作者试图尝试

测定胃肮舒 冲剂中芍药昔
、

橙皮昔和甘草酸

的含量
,

从而探索指标性成分分析的可行性
,

并利用三维高效液相色谱法对胃院舒冲剂进

行了定性鉴别
,

以达到控制其质量 的目的
。

1 材料和方法

1
.

1 仪器及试药
:

岛津液相色谱仪 (泵
:
L C

-

A d d
r e s s :

S o n g H o n g j ie
,

eD
p a r t m e n t f o C l in i e a l P h

宋洪杰 19 95 年毕业于 第二军 医大学 药物分析专业
,

a r m a e o lo g y
,

C h a n g h a i

获硕士 学位
,

主管药师

H o s p i t a l
,

S h a n g h a i
,

主 要从事药物分析和药代动力学研究
,

共

发表论文 10 余篇
。
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1 0A D
,

二极管 阵列检 测器
:
S P D

一

10 A v p
,

L C

工作站
:
C L A S S

一

L C 1 0)
,

超声波振荡器 (上海

必 能 信 超 声 有 限 公 司
,

S B 5 2 o o
,

频 率 50

k H z )
,

乙睛 ( H P L C 级 )
,

冰醋酸 (分析纯 )
,

甲

醇 ( H P L C 级 )
,

甘草 酸单按 盐
、

芍药昔
、

橙皮

昔标准品均 由中国药 品生物制 品检定 所提

供
,

药材及制剂 由上海长海医院提供
。

1
.

2 标准贮备液的制备
:

分别精密称取甘草

酸单钱盐 1 0
.

5 0 m g
、

芍药昔 8
.

4 m g 和橙皮昔

7
.

45 m g
,

放人 10 m L 量瓶中
,

用甲醇定容
。

1
.

3 供试品药液的制备
:

取 胃肮舒冲剂粉末

约 0
.

5 9
,

放人 25 m L 量瓶 中
,

加人 50 % 甲醇

2 0 m L
,

超声振荡提取 l h
,

冷却后 3 0 0 0 r /

m i n 离心 6 m i n
,

取 2
.

5 m L 放 1 0 m L 量瓶

中
,

加 甲醇定容后 l x l o ` r /m i n 离心 4 m i n
,

微孔 滤膜 ( 0
.

4 5 产m ) 过滤 ; 各单 味中药及缺

一味的模拟 冲剂
,

按制备工艺处理
,

以同样方

法提取
,

分别制备成供试品药液
。

1
.

4 色 谱 条 件
:

色 谱 柱
:
S h im

一

p a e k C L C
-

O D S ( 6
.

0 m m x 1 5 0 m m
,

5 拌m )
,

流速
: 1

.

2

m L / m in
,

流动相
:
乙睛

一

0
.

1%醋酸水溶液
,

梯

度洗脱程序 如下
: 0 ~ 1 5 m i n

,

乙睛 2 0%
; 1 5

~ 2 5 m i n
,

乙睛 2 0肠~ 5 0 %
,

线性洗脱 ; 2 5~

3 5 m i n
,

乙睛 5 0%
,

分离结果见图 1
。

2 30 . 尤。

1

2 30
n 们。 2 3 0 . 1、

1
.

1

25 4 n 扣n 25 4 n t o 2 54 0 用。

2 8 3 n 们Q 2 8 3 n m 28 3 n 团n

20

时间 t (。 ” n )

A
一

芍药昔
、

橙皮普和甘 草酸标准品 B
一

阴性药液 C
一

胃院舒 冲剂

l一芍药昔 2
一

橙皮昔 3一甘草 酸

图 l 样 品 H P L C 图

2 结果 分的线性范围
、

检测波长及相关系数见表 1
。

2
.

1 定性鉴别
:

按上述所选 的色谱条件
,

分 由表 1 可见
,

各标准对照 品在所选的浓

别绘制单味 中药
、

缺一味 中药的模拟药液及 度范围内线性关系 良好
。

供试品药液的三维图谱
,

经对照分析
,

处方 中 2
.

3 干扰试验
:

为考察其他药材对所测定的

的甘草
、

陈皮 和芍药 有特 征吸收峰
,

可被确 3 种组分有 无干扰
,

我们 制备 了缺上述 3 种

认
。

三维鉴定图谱见图 2
。

山植
、

党参在所选 药材的阴性药液
,

从图 1 可见
,

其他药材对测

的波长范围无特征吸收峰
,

延胡索所含成分 定无干扰
。

峰吸收强度较弱
,

有的峰被其它组分峰掩盖
,

2
.

4 精密度试验
:

取供试品药液 10 拼L 进样
,

故未被确认
。

重复测定 5 次
,

各组分的 R S D 分别为
:

甘草酸

2
.

2 标准 曲线制备
:

分别取甘草酸单钱盐
、

1
.

“ %
,

芍药昔 2
.

03 %
,

橙皮昔 0
.

85 %
。

芍药营和 橙皮昔适量
,

置 10 m L 量 瓶中
,

用 2
.

5 加样 回收率
:

取已知含量同一批号样品

甲醇定容配制成系列浓度
,

进样 10 爪
J ,

进行 的 0
.

5 9
,

分别加人各标准对照品适量
,

按供

梯度洗脱
,

以对照品浓度 ( C ) 为横坐标
,

峰面 试品药液的制备方法提取
,

进样 10 川
才 ,

按色

积 ( A )为纵坐标进行线性 回 归
,

各指标性成 谱条件测定
,

计算加样回收率
,

结果见表 2
。

.

7 4 0
·



2
.

6 样品测定
:

取两 个批号的供试品液
,

进 样 10 拼L
,

按标准曲线计算含量
,

结果见表 3
。

30 . 山 ,

1
、

7
一

白芍 2
一

芍药昔 3 , 4 ,

8
, 9

,

10
, 1 1 ,

12
,

13
一

甘草 5 一

陈皮 6一橙皮昔 14 一

甘草酸

图 2 胃脱舒冲剂三维 H P L C 圈

表 1 指标性成分的线性范 围
、

检 测波长
、

保留时间
、

回归方程及相关系数

指标性成分 线性 范围 (“ g / m L ) 检测波长 ( n m ) 保 留时间 ( m in ) 回 归方程

芍药昔

橙皮昔

甘草酸

4
.

2 3 ~ 6 7
.

6 8

7
.

5 0 ~ 1 1 9
.

2 0

1 0
.

5 0 ~ 1 6 8
.

0 0

2 3 0

2 8 3

2 5 4

6
.

4 0

1 7
.

2 4

2 7
.

7 6

A 一 一 95 9 4
.

0 4 + 2 1 9 9 3
.

2 0 C ( r 一 0
.

9 9 9 9 )

A = 3 2 20 1
.

0 4 + 6 8 1 7
.

2 2 C (
r
~ 0

.

9 99 8 )

A = 3 0 72 2
.

4 6 + 5 0 6 2
.

2 3 C ( r 一 0
.

9 99 4 )

表 2 芍药普
、

橙皮昔
、

甘草酸的加样 回收率

组分
已 知含量

( m g )

加人量

( m g )

测得总量

( m g )

回收率

(% )

平均 回收率

( % )

R S D ( n = 3 )

(% )

8 9
.

4 6士 2
.

5 7

9 3
.

76士 2
.

3 2

9 0
.

2 2士 1
.

6 1

2
.

8 7

2
.

4 8

勺才
SA
,̀l八̀ù勺亡J
J啥ób月性,J一匀几jC乙月了1

ù
bō匕

.

.

.

……
日U马̀,口ǎh朽j110ǔ袄11n6Q甘ó城一OùOJO曰O甘八6Qé

芍药昔

橙 皮昔 0
.

8 9 8 3

甘草酸

0
.

5 0 1 6

0
.

5 4 9 1

0
.

5 0 2 6

1
.

0 3 1 4

1
.

1 2 9 1

1
.

0 3 3 5

1
.

5 7 9 9

1
.

7 2 9 6

1
.

5 8 3 1

0
.

7 1 5 2

0 5 0 0

1
.

1 3 4 3

1
.

2 0 98

1
,

1 2 8 7

1
.

8 9 6 6

1
.

9 6 6 5

1
.

8 5 7 8

2
.

5 2 6 5

2
.

6 6 0 3

2
.

5 4 7 6

表 3 样 品测定结 果 (n ~ 3)

批号
甘草酸

( m g / g )

R S D

( % )

芍药 昔

( m g / g )

R S D

( % )

橙皮 昔

( m g / g )

R S D

( % )

9 8 0 1 2 1

9 8 0 3 3 1

3
.

1 6 1 6 士 0
.

0 7 4 7

3
.

1 3 7 3士 0
.

2 15 7 ;)
0

.

9 2 9 8士 0
.

0 2 3 8

0
.

9 9 60 士 0
.

0 2 1 7 :
.

::
2

.

2 0 6 1士 0
.

0 3 94

2
.

0 4 8 1士 0
.

0 7 92 ;
`

;:
3 讨论

3
.

1 本文采用 乙睛
一

0
.

1% 醋酸水溶液 作为

洗脱系统
,

应用二元高压梯度洗脱方式使待

测组分 30 m in 内出峰
,

一次进样 即可完成 3

种性质不同组分的定性
、

定量
,

缩短 了分析时

间
,

提高了分析效率
。

3
.

2 中药复方是 由多种指标性成分协同作

用而发挥效应
,

作者应用二极管阵列检测器

的多通道检测功能
,

选择各个待测指标性成

分 的最大吸收波长检测
,

达到 了多种成分 同

时定量的 目的
,

同时也避免 了常用 U V 检测

器只能在单一波长下同时检测几种物质所引

起的灵敏度低的问题
。

本文选择 了 2 3 0 n m

测定芍药昔
,

2 5 4 n m 测定甘草酸
,

2 8 3 n m 测

定橙皮昔
。

3
.

3 在实验过程中发现
,

各单味药材按工艺

制备提取后
,

三维图谱有特定吸收峰 的位置

在供试品药液相应位置上出现了无峰和 峰变

小现象
,

这也说 明各味药材在工艺制备 中存

在着相互作用
。

( 1 9 9 8
一

1 1
一

2 5 收稿 )
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