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酚、槲皮素 232O2β2半乳糖 272O2β2葡萄糖苷等成分 ,故先将样

品酸水解后采用高效液相色谱法测定总的槲皮素的含量以

控制本品质量。

4. 2　供试品溶液的制备以及槲皮素的含量测定条件 ,参照

了《中国药典 》2000年版一部“银杏叶 ”药材 [ 2 ]项下的方法

而进行。方法简便 ,结果准确 ,可作为该制剂的质量控制指

标。
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　　养血当归软胶囊系我公司自行开发研制的中药新药 ,本

方在四物汤和四君子汤基础上经临床应用而形成的经验方。

方中含当归、川芎等 8味中药。临床上用于贫血虚弱 ,产后

体虚 ,萎黄肌瘦 ,月经不调 ,行经腹痛 ,产后血虚。为控制制

剂的质量 ,我们经实验建立了高效液相色谱法测定制剂中阿

魏酸的含量 ,方法灵敏、准确、简便。

1　仪器与试药

Agilent 1100高效液相色谱仪 , Agilent VWD检测器 , Agi2
lent 1100自动进样器 , Agilent 1100色谱工作站。养血当归

软胶囊 (江西三九药业有限公司 ,批号 : 020810, 020811,

020812)。阿魏酸对照品 (含量测定用 ,批号 : 077329809,中

国药品生物制品检定所 )。甲醇为色谱纯 (D ikma公司 ) ,水

为纯化水 ,其它试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件

色谱柱 : diamonsil C18柱 (150 mm ×4. 6 mm, 5μm) ,流动

相 ∶甲醇 - 1 冰醋酸 ( 32∶68) ;检测波长 : 320 nm;流速 :

1. 0 mL /m in;柱温 25 ℃。理论塔板数按阿魏酸计算 ,应不得

低于 3 000。

2. 2　干扰试验

2. 2. 1　对照品溶液的制备 　取阿魏酸对照品适量 ,精密称

定 ,置棕色量瓶中 ,加甲醇溶解 ,制成每毫升含 0. 1 mg的阿

魏酸溶液 ,作为对照品溶液。

2. 2. 2　供试品溶液的制备 　取本品装量差异下的内容物 ,

置小烧杯中 ,混匀 ,取 1. 0 g,精密称定 ,置 10 mL的试管中 ,

加入 70 乙醇 5 mL,置温水浴中溶解后 ,分次加入石油醚

(60～90℃) 5, 3, 2 mL超声萃取后 ,弃去石油醚液 ,分取乙醇

层 ,置 10 mL的棕色量瓶中 ,用 70 乙醇稀释至刻度 ,摇匀 ,

滤过 ,取续滤液 ,作为供试品溶液。

2. 2. 3　阴性对照溶液的制备 　取缺当归、川芎的样品软胶

囊内容物 1. 0 g,精密称定 ,同供试品溶液方法制备 ,作为阴

性对照溶液。

2. 2. 4　空白试验 　按照上述条件色谱 ,吸取供试品溶液、对

照品溶液、阴性对照溶液分别注入测定色谱仪 ,结果见图 1

～3。试验结果表明 :阴性对照溶液中的组分不干扰阿魏酸

测定。

图 1　对照品色谱图

图 2　供试品色谱图

图 3　阴性对照色谱图
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2. 3　线性关系试验 　取阿魏酸标准品 12. 00 mg,精密称定 ,

置 50 mL棕色量瓶中 ,用甲醇溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,备

用。精密量取 5 mL上述标准品溶液 ,用甲醇稀释至 25 mL

的棕色量瓶中 ,摇匀 ,并从中精密吸取 2, 4, 6, 8, 10, 12μL按

上述色谱条件进样 ,记录峰面积 ,以对照品的量 (μg)为横坐

标 ,峰面积积分值为纵坐标 ,绘制标准曲线 ,得回归方程 : Y =

4 967. 219X + 24. 221, r = 0. 999 7。结果表明本方法中阿魏

酸在 0. 096～0. 576μg范围内呈良好线性关系。

2. 4　精密度试验 　精密吸取样品溶液 (020812) 10μL重复

进样 6次 ,测定其峰面积 , RSD 为 0. 74 。结果表明本方法

精密度良好。

2. 5　稳定性试验 　取置棕色量瓶中的样品供试液 (批号

020812) ,每隔一定的时间进一次样测定其含量 ,其测定 36

h,结果 RSD为 0. 58 。表明供试品液在避光条件下 36 h稳

定。

2. 6　重复性试验 　取软胶囊 (批号 : 020812) 6份 ,精密称

定 ,按样品溶液制备项下操作 ,制成供试品溶液 ,在上述色谱

条件分别进样测定 , 测得当归中阿魏酸平均含量为

0. 025 6 , RSD为 1. 8 ( n = 6)。

2. 7　加样回收率试验 　采用加样回收法。取软胶囊 (批号

020812) 0. 5 g( n = 6) ,精密称精密加入已知浓度的阿魏酸对

照品溶液 (0. 096 mg/mL) 2. 0 mL和 70 乙醇 23 mL,同样品

溶液制备项下操作制备供试液 ,进样 10μL,依法测定。测

得结果见表 1。平均回收率为 98. 53 , RSD为 0. 59 ( n =

6)。

表 1　 加样回收率试验结果

样品含量

(mg)

加入量

(mg)

测得总量

(mg)

回收率

( )

平均回收

率 ( )

RSD

( )

0. 119 8 0. 1920 0. 308 98. 02

0. 153 0 0. 1920 0. 343 98. 96

0. 167 6 0. 1920 0. 356 98. 13 98. 53 0. 59

0. 172 5 0. 1920 0. 363 99. 22

0. 174 0 0. 1920 0. 364 98. 96

0. 127 1 0. 1920 0. 315 97. 86

2. 8　样品的测定 　分别精密吸取供试品溶液 10μL进样 ,

用外标法测定 ,共测定成品 7批 ,测定结果见表 2。

表 2　 样品测定结果

批号 含量 ( ) 平均值 ( ) RSD ( )

020810 0. 019 2

0. 019 4 0. 019 3 0. 73

020811 0. 024 8

0. 025 6 0. 025 2 2. 24

020812 0. 025 8

0. 025 4 0. 025 6 1. 10

020821 0. 015 7

0. 016 1 0. 015 9 1. 78

020823 0. 016 3

0. 016 5 0. 016 4 0. 86

020824 0. 015 7

0. 016 3 0. 016 0 2. 65

020825 0. 015 8

0. 016 1 0. 016 0 1. 40

3　讨论

3. 1　色谱条件的选择 :根据有关文献报告 ,阿魏酸在 313

nm处有最大吸收。经试验 ,从阿魏酸对照品的紫外吸收光

谱可见在 320 nm处有最大吸收 ;以甲醇 - 1 冰醋酸 ( 32∶

68)为流动相。

3. 2　供试品萃取过程发现有乳化现象 ,经过反复试验 ,对供

试品溶液酸化处理后 ,溶液乳化现象明显降低。

3. 3　因软胶囊内容物中含有挥发油及植物油影响阿魏酸的

萃取及测定 ,我们分别选择石油醚 (60 ℃～90 ℃)除挥发油

及植物油 ,效果较好且发现石油醚萃取液中不含阿魏酸。萃

取方法考察中发现 :超声萃取 30 m in,阿魏酸萃取完全。
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