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8 9: 3 法梯度洗脱测定复方决明子滴眼液中阿魏酸的含里

曹红 靳守东 刘云 #总后卫生部药品仪器检脸所 北京 51. �; ∃∋

摘要 目的
<

建立复方决明子滴眼液中阿魏政的含全浏定方法
。

方法
<

采用高效液相色讲梯度洗脱法
,

选用 = ∗1 > 0? ≅5 3Α
。
#! “>

,

�
(

% Β  ! 1 > > ∋ 色语柱
,

流动相为 乙赌 #Χ ∋一 �
(

∃Δ 冰醋故 #Ε ∋ # � < & � ∋
,

采 用梯度洗脱
< 1> ≅.

,
 � Δ Χ Φ ∃  > ≅. Γ1 ΔΧ Φ 5 ?> ≅. ?1 Δ

Χ Φ ∃ %> ≅. ?1 ΔΧ Φ Γ1 > ≅. Γ1 ΔΧ
。

运行时间
< ∀ �> ≅. , 检浏波长 ? ∀ . >

。

结果
< 阿魏酸在 �

(

� ∃ & � Η �
(

! � ;  滩 范围 内呈 良好的线性 关

系
, ∗ 二 �

(

Ι Ι Ι & Φ样品的平均加样 回 收率为 ∃� �
(

∀� Δ
,

ϑ −) Α
(

&∀ Δ #. Κ ;∋
。

结论
<

本法简便
,

快速
,

可用 于复方决明子滴眼液的质

黄拉制
。

关健词 高效液相 色讲法 Φ 复方决明子 滴眼液
Φ 阿魏酸
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复方决明子滴眼液是 由决明子
、

当归等十几味

中药组成的复方制剂
,

具有明目退璐之功效
,

本品在

控制和减缓白内障的发生和发展方面效果显著
。

阿

魏酸是处方中当归里所含的主要成分
,

对阿魏酸的

含量测定方法
,

文献报道有薄层扫描法图
,

高效液相

色谱法图等
。

本试验采用 了检测灵敏度高
、

准确度及

精密度好的高效液相色谱法
。

∃
(

仪器与试剂

惠普 8 9 一  � ! � 四元梯度泵
Φ 8 9 一 ∃ � ! � ) Χ )

检测器
Φ 8 9一 ∃ ∃ � � 自动进样器

Φ 8 9 一 ∃ ∃ �� 在线脱

气机
Φ 8 9 化学工作站 #美国惠普 ∋ Φ 8 9 %: ,1 5/ 打印

机
。

试剂
<
乙睛为色谱纯

Φ 甲醇
、

冰醋酸等其它试剂

均为分析纯
。

对照品
<

阿魏酸 2Λ∗ + 4 Υ 0Υ ≅/ #供含量测定用 ∋ #中

国药品生物制品检定所提供 ∋
。

样品
<

解放军第二零六医院提供
。

 
(

色谱分析条件

色谱柱
<
= ∗ 1 > 0 ?≅5 3

, 。
#!拌>

,

�
(

% _  ! � > > ∋分析

柱 Φ 流动相
<
Χ

(

乙睛
,

Ε
(

�
(

∃Δ冰醋酸
Φ
流速 ∃

(

1> 5⎯

> ≅. Φ
检 测 波 长 ∀  ∀. > Φ

柱 温
<

�� ℃ Φ 运 行 时 间
<

∀ 1> ≅. Φ
采用梯度法 #见表 ∃∋ 分离测定

。

表 ∃ 浏定阿魏故的梯度表

流动相
, � ∃  > ≅. ∃ ∀ > ≅. ∃% > ≅.  � > ≅.

Χ  �肠  � Δ & � Δ & � 写  �Δ

Ε & � Δ & � Δ  � Δ  � Δ & � Δ

‘ Χ
(

乙睛
,

Ε
(

�
(

∃写醋酸
。

∀( 溶液的制备

∀
(

∃ 对照品溶液的制备 精密称取阿魏酸对

照品
,

加 甲醇制成每 5> 5含  。拼, 的阿魏酸对照 品

溶液
。

∀
(

 供试 品溶 液 的 制备 精 密量 取 本 品

∃ !
(

1> 5
,

置分液漏斗中
,

加盐酸 Γ> 5
,

充分振摇
,

加醋

酸乙醋提取 ! 次
,

每次  � > 5
,

合并醋酸乙酷提取液
,

水 浴蒸 干
,

残 渣加 甲醇溶解
,

并定容至 ΑΞ> 5
,

用

�( �! 拌> 微孔滤膜滤过
,

滤液作为供试品溶液
。

�( 方法学考察

�
(

∃ 空 白试验 按处方量制备缺当归药材的

阴性对照溶液
,

照文 中所述含量测定方法操作
,

结果
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∀

空白溶液在与阿魏酸对照品相同保留时间处
,

未显

示明显色谱峰
,

认为无干扰 #见图 Α3 ∋
。

�
(

 样品溶液稳定性试验 将待测样品溶液
,

在室温下贮存
,

分别于 。,

∃
,

∀ , !
,

%
,

&
,

∃ 小时
,

定期

测定含量
。

结果 ; 次含量的 ϑ − ) 为 ∃
(

�∃ Δ
,

结果表

明阿魏酸在本项试验的条件下
,

至少可以稳定 ∃ 小

时
。

�
(

∀ 仪器的精密度试验 精密吸取阿魏酸对

照品溶液 ∃� 川
,

重复进样 ∃� 次
,

测量峰面积
,

结果峰

中国药品标准  � � � 年第 ! 卷第 ∀ 期 #总 ∃ % Ι ∋ 毛∃

面积的 ϑ − ) 值为
< ∃

(

� % Δ
。

�
(

� 线性关系的考察 分别精密吸取阿魏酸

对照 品溶 液 #�
(

� ∃ &  � > , ⎯ > 5∋ ∃
、

∀
、

%
、

&
、

∃ �
、

∃ !
、

 �
、

 !
、

∀� 川
,

注人高效液相色谱仪
,

测定峰面积
,

以阿魏

酸进样量 伽, ∋为横坐标
,

峰面积积分值为纵坐标
,

绘制标准 曲线
,

其 回归方程为
<
Ω 一 !  “

(

 ∀ ! ∃ _ α

∀
(

; ; ∃ Ι 相关系数
∗ Η �

(

Ι Ι Ι & #. Η Ι ∋
。

结果表明
,

阿魏酸在 �
(

� ∃ !  � Η 1
·

! � ;  拜, 范围

内呈良好的线性关系
。
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圈 ∃ 复方决 明子滴眼液 8 9: 3 色讲图

Χ
(

对照品溶液 Ε
(

样品溶液 3
(

阴性空白对照溶液

�
(

! 样品测定方法的重现性试验 取同一批

号的复方决明子滴眼液 #� � � & ∀ ∋
,

按供试品溶液制

备方法制备
,

并测定其含量
,

重复测定 ; 次
,

结果复

方决明子滴眼液#� � � &  ∀∋ 的平均含量为
<
&

(

% ∃ !拌, ⎯

> 5
,

ϑ − ) Η ∃
·

 ∃写#. 一 ; ∋
,

结果表明
<

该方法重现性

良好
。

裹  复方决明子滴眼液加样回 收率试脸结果 #. Κ  ∋

取样Μ 相当阿魏酸 加人阿魏酸 侧得量 回收率 平均值 ϑ −)
#> 5∋ 的Μ #雌∋ 的Μ #拜, ∋ #拌, ∋ #Δ ∋ #Δ ∋ #Δ ∋

阿魏酸峰

!
(

样品测定

!
(

∃ 样品测定方法 分别精密吸取对照品溶

液与供试品溶液各 ∃ �风
,

注人高效液相色谱仪
,

外

标法测定
,

计算
,

即得
。

!
(

 样品测定结果 按样品测定方法测定复

方决明子滴眼液
,

结果见表 ∀

衰 ∀ 复方决明子滴眼液的侧定结果 #. Κ  ∋

批号 阿魏酸含量 #拌, ⎯ > 5∋
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(

; Ι ∃ � �
(

! ∀

� � � % � ∀

� � � % ∃  

� � � %  ∃

� � � ; ∃ ∃

� � �&  ∀

� � � Ι ∃ %

Ι
。

� & 

&
(

% � ∃

&
(

! %�

Ι
(

! !�

&
(

% ∃!

&
。

!& �

�
(

% 加样回收率试验 精密量取已知含量 的

同一批样品 #� � � &  ∀ ∋ ;
(

! > 5
,

精确加人 阿魏酸对照

品
,

按文中供试品溶液的制备方法操作
,

测定其含

量
,

并计算回收率
,

测定结果见表  
。

%
(

讨论
%

(

∃ 提取方法
、

提取溶剂的选择 由于阿魏酸

的酚酸性结构
,

对供试品溶液我们采用先酸水解
,

后

用醋酸乙酷提取的方法
。

对所用的提取溶剂
,

曾试验

选用乙醚
,

这样所提取的其它干扰组分较少
,

但阿魏

��孟 孟, ��!�止 人门∀月匕!匕魂#月∀
��

⋯
乙
�

∃∃%
‘

∃
!匕月∀一#浦匕丹∀

⋯⋯
咋沙月了月&月∋甲
�丹&
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酸的含量经计算与醋酸乙醋提取所得的含量相差较

大
,

用醋酸乙酪作溶媒分别提取 ! 份样品
,

与用乙醚

作溶媒分别提取 ! 份样品
,

所测定 的阿魏酸的含量

进行比较
,

结果所测阿魏酸的含量前者是后者的约

∃
(

Ι 倍
,

故文 中选择了醋酸乙醋作为提取的溶剂
。

%
(

 色谱条件的选择 由于复方决明子滴眼

液成分复杂
,

醋酸乙醋提取液中的其它杂质较多
,

给

分离带来一定的难度
,

在本项试验中
,

我们采用了梯

度洗脱的方法
,

许多极性较弱的组分在随后 的流动

相的改变过程中
,

一起带 出
,

有利于色谱柱的长期使

用
。

采用梯度洗脱
,

由于仪器很稳定
,

图谱的重复也

非常好
。

%
(

∀ 测定波长的选择 对阿魏酸对照品溶液

在 ∃ Ι� Η % � � . > 波长范 围内进行光谱扫描
,

阿魏酸

在  ∃ ; . >
、

 ∀ !. >
、

∀ 1 1 . >
、

∀ Π ∀ . > 处有最大吸收
,

以

∀ ∀. > 为最强
,

并且
,

供试品色谱中在 阿魏酸 出峰

)∗
+ , − Μ0 . / 0Β / ? 1 2 3 4≅ . 0  � � � 理Ι卜万7 1 ·

∀

处可以 达到基线分离
,

故选定 ∀ ∀. > 作为测定 波

长
。

同时对阿魏酸对照品溶液和样品溶液中阿魏酸

峰分别进行光谱扫描
,

结果表明两者的光谱一致
。

#见 图  ∋

图  阿魏酸 色语峰的光讲扫描

∃ 对照品溶液中阿魏故峰  样 品溶液中阿魏故峰
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8 9: 3 法测定复方杜仲 口服液中淫羊霍昔的含量

罗受 陈万里 #贵州省药品检验所 贵阳 ! !。。。�∋

摘要 目的
<

建立 8 9:3 法浏复方杜仲 口 服液 中淫羊蓉普的含∃
。

方法
<

35
<
柱

,
乙睛一水 # ;

< ; ∀∋ 为流动相
,

检浏波长  ; �. >
(

结果
<

在本法条件下 淫羊老普与共存杂质达基线分 离
,

在 �
(

;Η  ∀
(

!陀
·

> 5一 ‘范围 内峰面积 与浓度成线性关系
,

方法回 收率为

Ι&
(

&� Δ
,

ϑ − ) Δ 为 ∃
(

� % Δ #. 一 !∋
。

结论
<

方 法简便
,

结采准确
,

可作为复方杜仲 口服液的质黄控制方法
。
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复方杜仲 口服液系由杜仲叶
,

冤丝子
,

淫羊霍
,

绞股蓝等药材经适宜的加工提取制成
,

具有治疗中

老年肝 肾亏虚
、

体弱
、

高血压
、

高血脂的功效
。

但原质

量标准〔黔 ) ⎯ ι −一 ; &! 一 Ι! 〕较为简单
,

本文采用高

效液相色谱法对其中主要功效成份淫羊霍所含的淫

羊菠昔进行了定量测定
,

为复方杜仲口 服液提供了

定量的质量控制方法
。

一
、

仪器与试药

岛津 :3
一

∃�
6 [ 高效液 相 色谱仪

,

岛津 −9)
⊥

51Χ 6 [ 紫外检测器
, ; ;  !∃ 自动进样器

,

Χ 77 − ] Χ ϑ

色谱工作站
Φ淫羊霍昔对照品由中国药品生物制品

检定所提供 #含量测定用 ∋ Φ 乙睛为色谱纯
,

其余试剂

均为分析纯
。

二
、

实验方法与结果

∃
(

色谱条件 色谱柱
<

十八烷基硅烷键合硅胶

柱 #− 8 Α∴ Χ ) Γβ
,

γ 9
一

Ξ ) −
,

∃ ! � Β %
(

� ∋ Φ 流 动相
<
乙


