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HPLC测定柔肝解毒胶囊中的绿原酸
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摘要: 目的 采用 HPLC法测定柔肝解毒胶囊中的绿原酸。方法 采用 Diam ons il C18色谱柱 ( 200 mm  4. 6 mm, 5 m ), 流动

相为乙腈 - 0. 4%磷酸溶液 ( 10 90), 柱温为室温, 流速 1. 2 mL m in- 1, 检测波长 327 nm。结果 回归方程为: Y= 3 031  

103X + 1. 042  104 ( r= 0. 9998) ,绿原酸 90~ 800 ng与峰面积的线性关系良好, 平均回收率为 100. 86% , RSD = 1. 08% ( n= 6),

精密度和重复性的 RSD分别为 0. 41%、1. 31%。结论 所建方法分离效能高、灵敏准确、重复性好,可作为质控方法。
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Determ ination of chlorogenic acid in Rougan Jiedu capsules by HPLC
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Abstrac t: OBJECTIVE To estab lish am ethod for determ ination o f chlorogen ic acid in Rougan Jiedu capsu les by H PLC. METH

OD S Diam ons il C18 co lumn w as used w ith acetonitr ile- 0. 4% phosphor ic ac id( 10 90) as them obile phase at flow ra te o f 1. 2 mL

m in- 1. The co lum n temperatue w as room tem pe rature, and de tective w ave lengeth w as set a t 327 nm. RESULTS The linear equa tion

o f ch lo rogenic ac id w as Y= 3. 031  103X + 1 042  104 ( r= 0. 9998), w ith the average recovery o f 100. 86% (RSD = 1. 08% , n = 6).

TheRSD s o f prec is ion and repea tab ilityw ere 0. 41% , 1. 31% , respective ly. CONCLUSION Th is m ethod is sensitiv e, accurate and

reproduc ib ile. It can be used as the qua lity contro l me thod o f Rougan Jiedu capsu les.
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柔肝解毒胶囊是由茵陈、红参、枸杞子、麦冬、女

贞子等十四味中药加工制成的复方制剂, 为其口服

液的改剂型产品, 具有柔肝健脾、清热解毒的功

效
[ 1]
。原标准对君药茵陈有效成分绿原酸的含量

测定方法,分离度不佳,取样量过小, 致实验误差较

大
[ 1]
。为更好地控制新剂型的质量,参照文献

[ 2 - 4 ]
,

采用 HPLC法测定柔肝解毒胶囊中的绿原酸。

1 实验部分

1. 1 仪器与试药

LC- 10ATvp高效液相色谱仪 (日本岛津 )。绿

原酸对照品 (中国药品生物制品检定所, 批号:

110736- 200822) ;柔肝解毒胶囊 (四川奇力制药有

限公司 ) ;乙腈为色谱纯; 水为超纯水; 其余试剂为

分析纯。

1. 2 方法与结果

1. 2. 1 色谱条件 色谱柱为迪马 D iamonsil C18柱

( 200mm  4. 6 mm, 5 m ), 流动相为乙腈 - 0. 4%

磷酸溶液 ( 10 90) ; 检测波长 327 nm; 流速 1. 2

mL m in
- 1
;柱温为室温。在此条件下, 样品中绿原

酸与其他组份获得了良好的分离效果, 绿原酸峰

tR = 13. 9m in(图 1)。

图 1 对照品 ( A )、供试品 ( B)和阴性对照品 ( C )溶液的色谱图

F ig 1 Chroma togram so f control so lution( A ), sam ple so lution( B)

and negative control so lution( C)

1. 2. 2 溶液的制备 精密称取 11. 5 mg绿原酸对

照品置 25mL量瓶中,加适量甲醇溶解并定容,即得

0. 46 mg mL
- 1
对照品溶液 !; 精密吸取 1 mL对照

品溶液稀释至 10 mL量瓶中,得 0. 046 mg mL
- 1
对



照品溶液 ∀。取约 1. 2 g柔肝解毒胶囊内容物,精

密称定,置具塞锥形瓶中, 精密加入 50 mL甲醇,密

塞,摇匀,称定重量,超声处理 30m in,取出,放冷,再

称定重量,用稀乙醇补足减失的重量, 摇匀, 上清液

用 0. 45 m微孔滤膜过滤,取续滤液作为供试品溶

液。按处方量取缺茵陈的其他药材, 依供试品溶液

的制备方法,制成阴性对照液。

1. 2. 3 线性关系的考察 分别取 2、5、8、10、12、

15、18 L绿原酸对照品溶液 ∀, 在 # 1. 2. 1∃项条件
下进样,测定其峰面积。以绿原酸峰面积值为纵坐

标、进样量 ( ng)为横坐标进行回归,其回归方程为:

Y= 3. 031  10
3
X + 1. 042  10

4
( r= 0. 9998)。绿原

酸 90~ 800 ng与峰面积之间呈良好的线性关系。

1. 2. 4 精密度试验 精密吸取 10 L对照品溶液

∀,重复进样 6次, 测得绿原酸对照品峰面积的

RSD = 0. 41%, 精密度良好。

1. 2. 5 重复性试验 分别取 1. 2 g同一批样品 5

份,精密称定,按 # 1. 2. 1∃项方法平行测定。计算绿

原酸的平均含量为 1. 5591 mg g
- 1
, RSD = 1. 31%

( n = 5) ,表明提取和检测方法重复性较好。

1. 2. 6 稳定性试验 分别于 0、2、4、6、8、12 h时,

精密吸取 10 L低温避光保存
[ 2]
的绿原酸对照品液

∀进样,其峰面积的 RSD = 0. 84%。另取样品, 按

# 1 2 2∃项下方法制备供试品溶液,同法进样, 其峰

面积的 RSD = 1. 02%。结果表明: 对照品和供试品

溶液均在 12 h内稳定。

1. 2. 7 加样回收率试验 分别取 0. 6 g已知绿原

酸含量的样品 ( 1. 5606 mg g
- 1

) 6份, 精密称定,分 3

组 (每组 2份 ) ,各组中分别加入 1、2、3 mL绿原酸

对照品溶液 ! ( 0. 46mg mL
- 1

) , 混匀后按 # 1 2 1∃

项下方法测定绿原酸的含量,结果见表 1。

1. 2. 8 样品的测定 取 3个批号的产品, 按

# 1 2 2∃项下方法制备供试品溶液, 分别精密吸取

10 L对照品 ∀与供试品溶液,依 # 1. 2. 1∃项下色谱
条件测定。各批含量分别为 1. 5562、1 6113、

1 5254 mg g
- 1
, RSD 分别为 1. 18%、1 06%、

0 96%。

表 1 回收率的测定结果 ( mg, n = 6 )

Table 1 The resu lts of recovery test( m g, n= 6)

Orig inal Add ed D etected Recovery/%  X /% RSD /%

0. 9376 0. 4600 2. 0448 100. 84 100. 86 1. 08

0. 9396 0. 4600 2. 0417 102. 65

0. 9432 0. 9200 2. 8054 101. 34

0. 9382 0. 9200 2. 8016 100. 72

0. 9466 1. 3800 3. 4343 99. 43

0. 9410 1. 3800 3. 4713 100. 21

2 讨论

曾对 1. 2 g样品用 40mL甲醇超声振荡提取 30

m in, 过滤后,滤渣和滤纸再用 40 mL甲醇超声振荡

提取 30m in,将两次滤液转移至 100 mL量瓶中, 用

20mL甲醇洗涤沉淀和滤纸,洗液并入滤液; 对第二

次滤出的沉淀用甲醇提取后作 HPLC分析, 证明其

中确已无绿原酸。此法与文中提取方法测得的绿原

酸含量相同,但此法操作烦琐, 文中方法更为简便、

可行。为满足绿原酸峰与相邻成分峰有足够分离度

的前提下,适当缩短绿原酸峰的保留时间,实验逐一

比较了柱温 25 % 时, 乙腈 - 0. 4%磷酸溶液 ( 9. 5

10. 5)、( 10 90)、( 11 89)、( 27 73)流动相系统

对柔肝解毒胶囊中绿原酸与相邻成分的分离度与保

留时间的影响
[ 3- 4]

, 发现乙腈 - 0 4% 磷酸溶液为

10 90时能保证所测 3个批号样品中的绿原酸与

相邻成分峰的分离度都达到 1. 5以上,且保留时间

合适,峰形对称而尖锐 (拖尾因子在 1. 00 ~ 1. 05之

间 ) ;理论板数以绿原酸峰计均在 2  10
3
以上。
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