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摘要  目的: 测定射干配方颗粒中射干苷的含量。方法: 采用高效液相色谱方法,使用 D iam onsil C18 ( 41 6 mm @ 250 mm, 5 Lm )

色谱柱, 流动相为乙腈 - 012%磷酸水 ( 78B22), 流速 11 0 mL# m in- 1,检测波长 265 nm, 柱温 35 e 。结果: 射干苷进样量在

01 06~ 0148Lg范围内与峰面积线性关系良好, r= 01 9999。高、中、低 3个剂量组平均回收率 ( n= 3)分别为 99105% , 10011% ,

10010% ; RSD分别为 01 51% , 11 4% , 01 55%。结论: 本文建立的高效液相色谱方法操作简便,准确度高,可用于射干配方颗粒

中射干苷的含量测定。
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HPLC determ ination of belam candin in Shegan dispensing granules

GUO Zhi- hu i

( T ian jin Cen tral of Obstetrics and Gyn ecologyH ospita,l T ian jin 300052, Ch ina)

Abstract Objec tive: To determ ine the content o f be lamcandin in Shegan d ispensing granu les.M ethods: TheHPLC

method w as estab lished. The analysisw as carried out on D iamonsilC18 ( 416mm @ 250mm, 5 Lm) co lumn; Themo-

b ile phase of be lamcandinw as aceton itrile- 012% phosphoric acid( 78B22) at a flow rate o f 110mL# m in
- 1
; The

detection w ave length w as 265 nm and the co lumn temperaturew as 35 e . Results: The linear range of be lam cand in

w as 0106- 0148 Lg( r= 019999). In the h igh, m edium, low concen trat ion, the average recoveries of be lam cand in

w ere 99105%, 10011%, 10010% w ith correspond ing RSD 0151%, 1143% , 0155% . Conclusion: TheHPLC m eth-

od is easy and precise to determ ine the content o f belamcand in in Shegan dispensing granu les.
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  射干是鸢尾科射干属植物射干 [ B elamcanda

chinensis ( L. ) DC. ]的干燥根茎, 在中国历代本草

典著及中国各版药典中均有收载, 主产于河北、河

南、湖北、江苏等地,具有清热解毒、利咽消痰、散血

消肿的功能。临床常用其治疗咽喉肿痛、痰咳气喘

等症。目前许多治疗咽喉疾病的方剂大多以射干为

君药组方,为治疗喉痹咽痛之要药。近年来临床用

于治疗流感及上呼吸道感染,效果甚佳
[ 1]
。

射干配方颗粒是由射干饮片经提取、浓缩、一步

制粒等工序制成的单味中药配方颗粒剂。现代研究

表明, 射干含有丰富的异黄酮类化合物,具有明显的

抗炎及抗病毒作用
[ 2]
。中国药典 2005年版一部测

定射干药材中有效成分野鸢尾黄素。本文选择射干

药材中另一有效成分射干苷
[ 3~ 5 ]
为指标成分,建立

了相应的高效液相色谱方法,为全面控制射干制剂

提供科学依据。

1 仪器与试药

Ag ilent 1100型高效液相色谱系统, Ag ilent 1100

型检测器, Ag ilent色谱工作站。

射干苷对照品 (中国药品生物制品检定所, 批

号: 111632- 200501) ; 乙腈为色谱纯, 甲醇、磷酸为

分析纯,水为纯净水。射干配方颗粒 (自制,以射干

药材或饮片为原料, 经醇提取后浓缩, 加适量辅料,

一步制粒制成的颗粒;规格: 每袋 4 g;批号: 080201,

080202, 080203)。

2 溶液制备

211 对照品储备液  精密称取射干苷对照品适量,
加甲醇制成每 1 mL含 3212 Lg的溶液,即得。

212 供试品溶液  取射干配方颗粒, 研细,精密称

取粉末约 012 g,置 50mL量瓶中,加入甲醇 40 mL,
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超声处理 (功率 250W,频率 33 kHz) 30 m in,放冷,

加入甲醇稀释至刻度,摇匀。滤过,精密量取续滤液

5 mL, 置 25 mL量瓶中, 加入甲醇稀释至刻度, 摇

匀,用微孔滤膜 ( 0145 Lm )滤过, 取续滤液即得。

213 阴性样品溶液  取按处方量及制备工艺要求

制备不含射干的阴性样品, 按 / 2120项下方法操作,

即得。

3 色谱条件
采用 D iamonsil C18 ( 416mm @ 250mm, 5 Lm )色

谱柱, 以乙腈 - 012%磷酸水 ( 78B22)为流动相;流

速 110mL# m in
- 1
, 检测波长 265 nm, 柱温 35 e ,进

样量 10 LL。理论板数按射干苷峰计算应不低于

3000。

按上述色谱条件, 吸取供试品溶液、对照品溶

液、阴性样品溶液各 10 LL, 分别注入液相色谱仪,

色谱图见图 1。从色谱图可见, 样品中其他成分对

射干苷的测定无干扰,符合测定要求。

图 1 对照品 ( A)、样品 ( B)及阴性样品 ( C )色谱图

Fig 1 Ch rom atogram s of reference subs tan ce(A ), sam p le( B) , and

negative sam p le w ithou t Rh izom a B elam candae( C )

11射干苷 ( b elam candin )

4 线性关系考察

精密吸取上述对照品储备液 110, 215, 410,

510, 610, 715mL,分别置 10mL量瓶中,加甲醇稀释

至刻度,摇匀。各进样 20 LL, 以色谱峰面积 ( Y )为

纵坐标,对照品进样量 (X, Lg)为横坐标,进行线性

回归,得回归方程为

Y= 20311X - 71814 r= 019999
结果表明, 射干苷进样量在 0106 ~ 0148 Lg范围内
与峰面积有良好的线性关系。

5 精密度试验
精密吸取供试品溶液 10 LL,连续进样 6次, 测

得射干苷峰面积的 RSD ( n= 6)为 0132% ,表明精密

度良好。

6 稳定性试验
取供试品溶液在 0, 2, 4, 8, 12, 24 h分别进样 10

LL,测得射干苷峰面积的 RSD ( n = 6)为 0185%, 表

明供试品溶液在 24 h内稳定。

7 重复性试验

取同一批号样品 ( 080201)按 / 2120项下方法分

别制备供试品溶液 6份, 进样测定。结果射干苷平

均含量 ( n = 6)为 40161mg# g
- 1
, RSD为 0182% ,表

明该方法的重复性良好。

8 回收率试验

取同一批号样品 ( 080201) 9份, 每份约 011 g,

精密称定,每 3份为一组,每组分别按样品中射干苷

含有量的 80%, 100%, 120%精密加入 015244mg#

mL
- 1
对照品溶液 614, 810, 916 mL,按 / 2120项下方

法制备所需溶液,按上述色谱条件进样测定,计算回

收率。其平均回收率 ( n = 3 )分别为 99105%,

10011%, 10010% ; RSD 分别为 0151% , 1143%,

0155%。
9 样品测定

分别精密吸取 3212 Lg# mL
- 1
对照品溶液与供

试品溶液各 10 LL, 按上述色谱条件进样测定 (每批

样品取 3份,每份进 2针 ) ,外标一点法计算样品中

射干苷的含量,结果见表 1。

表 1 样品中射干苷的含量 (n= 3)

Tab 1 Conten t of belam candin in samp les

批号

( Lo t No. )

含量

( content) /mg# g- 1

RSD

/%

080201 40161 0182

080202 42144 0177

080203 36135 0146

10 讨论

1011 经全波长紫外扫描分析射干苷对照品和样品

中所测成分相应吸收峰,结果紫外光谱均在 266 nm
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处有最大吸收,故选择 266 nm作为射干苷的测定波

长。

1012 本试验对提取溶剂甲醇、50%甲醇、水进行了

考察, 结果表明以甲醇作为提取溶剂提取效率最高;

还对超声提取、回流提取和冷浸法提取进行了比较,

结果表明超声提取更为完全, 且干扰少, 操作简便。

对提取溶剂用量及提取时间进行了考察, 结果表明

选择溶剂用量 40mL,提取时间 30m in较为合理。

1013 本试验对流动相甲醇 -水、乙腈 -水系统及

不同比例进行了比较,结果表明采用乙腈 - 012%磷
酸水 ( 78B22)为流动相, 分离度较好。
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常务副所长金少鸿赴英国参加

/第 42届国际纯化学和应用化学联合会年会 0

  应英国皇家化学协会 ( Roya l Society o f Chem istry, RSC )邀请,中检所常务副所长、5药物分析杂志 6

主编金少鸿教授于 2009年 8月 2日至 8月 7日赴英国参加了在格拉斯哥 ( G lasgow )举行的 /第 42届国

际纯化学和应用化学联合会年会 ( 42nd IUPAC ) 0。

国际纯化学和应用化学联合会 ( International Un ion o f Pure and App lied Chem istry, IUPAC )成立于

1919年, 目前是由包括中国大陆和中国台湾地区在内的 49个国家和地区的化学协会参加和组成的国

际化学联合会,该联合会在对化合物的命名、原子量、化学术语、化学测定的方法标准化等方面是最具权

威的国际化学学术组织。有关物理化学、无机化学、有机化学、分析化学、大分子化学、化学与环境、化学

与人类健康等涉及到纯化学和应用化学各个领域的最新理论和研究成果基本都在该联合会的年会上报

告或在其主办的有关各类化学学术杂志上发表。

今年的年会是以 /化学手段解决的问题 ( Chem ica l Solutions) 0为主题, 大会共有:分析与检测、健康

化学、化学教育与交流、能源与环境、工业与创新、化学材料、化学合成与反应机理等 7个方面的议题。

来自全世界各国约 1600多位与本年会主题相关的化学科技工作者参加了本届年会。

详见: www. nicpbp. org. cn
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