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复方当归胶囊所用药材的鉴定及阿魏酸的测定
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摘要: 目的 建立复方当归胶囊的质量标准。方法 采用 TLC方法定性鉴别复方当归胶囊中的当归、三七、冰片 ,采用 H PLC

法测定复方当归胶囊中阿魏酸的含量。色谱柱为 K rom asil C18柱 ( 250 mm  4. 6 mm, 5 m ), 甲醇 - 0. 1%磷酸溶液 ( 30 70)为

流动相, 流速 1. 0 m l m in- 1,检测波长 320 nm。进样量 20 l。结果 阿魏酸 2. 404~ 12. 020 g m l- 1与峰面积呈良好的线性

关系, 平均回收率为 100. 81% 。结论 所建方法操作简便、可靠、重复性好、专属性强, 可作为复方当归胶囊的质控方法。
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Identification of crude drug and determ ination of ferulic acid for Compound Angelicae
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Abstrac t: OBJECTIVE T o se t up the qua lity standard of Compound A ngelicae sinensis capsu les. METHODS R ad ix A ngelicae

S inensis, R adix E tRh izoma N o tog inseng, B orneo lum Syntheticum w ere de term ines by T LC. A nH PLC m ethod w as established fo r de term i

nation of Fe rulic A c id in Compound A ngelicae sinens is capsu les. T he chrom atog raph ic co lum n was K rom asil C18 ( 250 mm  4. 6 mm, 5

m ), UV detection w ave length w as 320 nm, a m ix ture o f 0. 1% phosphate - water and m ethano l( 70 30) was used as mob ile phase,

and the flow rate w as 1 m l m in- 1. RESULTS T he ca lib ration curve o f emod in w as linear over the range o f 2 404- 12. 020 g m l- 1

and the averag e recovery was 100. 81% . CONCLUSION T his m ethods is fast, re liab le and accurate.
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复方当归胶囊由当归、三七、乳香、没药、冰片等

七味药材组成。具有活血散淤、消肿止痛的功效。

当归为该制剂主药,其中, 阿魏酸是当归的主要有效

成分
[ 1]
。当归能增加心肌血液供给, 降低心肌耗氧

量,降低血管阻力, 增加循环血流量, 并有抗心率失

常、抑制血小板聚集的作用。测定处方中的有效成

分阿魏酸的含量对临床合理用药具有指导意义。

1 实验部分

1. 1 仪器与试药

高效液相色谱仪包括 N2000工作站 (日本岛

津 )。阿魏酸对照品 (批号: 0773- 9910)、当归对照

药材 (批号: 120511 - 200405)、三七对照药材 (批

号: 120106- 200401)、冰片对照品 (批号: 110743-

200303) (中国药品生物制品检定所 ); 甲醇为色谱

纯;其余试剂为分析纯;水为纯化水。

1. 2 薄层鉴别

1. 2. 1 当归的鉴别 取本品 6 g, 加 40 m l乙醚,超

声处理 10 m in,过滤, 药渣备用,滤液挥去乙醚,残渣

加 2 m l乙醇使溶解, 过滤, 滤液作为供试品溶液。

另取 1 g当归对照药材, 加 20 m l乙醚,同法制成对

照药材、阴性药材溶液。照!中国药典 ∀2005年版附

录 V I B薄层色谱法试验,吸取上述溶液各 2 ,l分

别点于同一硅胶 G薄层板上, 以正己烷 - 乙酸乙酯

( 9 1)为展开剂, 展开, 取出, 晾干, 置紫外光灯

( 365 nm )下检视。供试品色谱中,在与对照药材色

谱相应的位置上, 显相同的亮蓝色荧光主斑点 (图

1A )。

1. 2. 2 三七的鉴别 取鉴别
[ 1]
项下乙醚提取后的

药渣,挥尽乙醚,加 30 m l甲醇, 超声处理 15 m in, 过

滤, 滤液蒸干,残渣加 10 m l水使溶解,用水饱和的

正丁醇振摇提取 ( 15 m l 2), 合并正丁醇液, 用水洗

涤 ( 10 m l 2) ,正丁醇液蒸干,残渣加 2 m l甲醇使

溶解,作为供试品溶液。另取 1 g三七对照药材, 加

30 m l甲醇, 制成对照药材溶液。同法制备阴性药

材溶液。照!中国药典∀2005年版附录 V I B薄层色

谱法试验,吸取上述溶液各 2 ,l分别点于同一硅胶

G薄层板上, 以正丁醇 - 乙酸乙酯 - 水 ( 4 1 5)



的上层溶液为展开剂, 展开, 取出, 晾干, 喷以 10%

硫酸乙醇溶液,在 105# 加热数分钟, 分别置日光及

紫外光灯 ( 365 nm )下检视。供试品色谱中, 在与对

照药材色谱相应的位置上, 日光下显相同颜色的斑

点;紫外光下显相同颜色的荧光主斑点 (图 1B )。

1. 2. 3 冰片的鉴别 取 1 g样品, 加 15 m l石油醚

( 30# ~ 60# ) ,超声处理 2~ 3 m in,过滤, 滤液挥散

至 1 m ,l作为供试品溶液。另取冰片对照品,加石油

醚 ( 30# ~ 60# )制成 2 m g m l
- 1
的溶液,作为对照

品溶液。同法制备阴性药材溶液。照 !中国药典 ∀

2005年版附录 V I B薄层色谱法试验, 吸取上述溶

液各 2 ,l分别点于同一硅胶 G薄层板上, 以石油

醚 ( 30# ~ 60# ) -乙酸乙酯 ( 19 2)为展开剂,展

开,取出,晾干,喷以 5%香草醛硫酸溶液, 在 105#

加热数分钟。供试品色谱中,在与对照品色谱相应

的位置上,显相同颜色的斑点 (图 1C )。

图 1 当归 ( A)、三七 ( B)和冰片 ( C)供试品溶液和对照品溶液的色

谱图

F ig 1 TLC chroma tog ram s of Radix Angelicae sinensis solution

( A ), R adixet Rhizoma l no tog inseng so lution ( B ) and

borneo l solution( C )

1. 3 阿魏酸的测定

1. 3. 1 溶液的配制 精密称取 6. 01 m g阿魏酸对

照品至 25 m l量瓶中,加流动相定容, 得 24. 04 g

m l
- 1
的贮备液。精密量取 3 m l至 10 m l量瓶中,加

流动相定容, 0. 45 m滤膜过滤,得对照品溶液。取

10粒样品的内容物,研细,取 1 g, 精密称定, 置具塞

锥形瓶中,精密加入 15 m l流动相,密塞, 称定重量,

超声处理 ( 160 W, 50 kH z) 60 m in, 放冷, 再称定重

量,用流动相补足减失的重量, 摇匀, 离心,分取上清

液,用 0. 45 m微孔滤膜过滤,即得供试品溶液。

1. 3. 2 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱为 BDS

H ypersil C18柱 ( 250 mm  4. 6 mm, 5 m ), 甲醇 -

0 1%磷酸溶液 ( 30 70)为流动相, 流速 1. 0 m l

m in
- 1

,检测波长 320 nm。进样量 20 l。理论板数按

阿魏酸峰计算应不低于 4  10
3
。阿魏酸对照品、样

品、阴性样品的色谱图见图 2。在此色谱条件下, 阿

魏酸峰分离良好,其他组分不干扰测定。

图 2 对照品 ( A )、样品 ( B)和阴性样品 ( C )溶液的 HPLC色谱图

F ig 2 HPLC chrom atogram s of control so lution( A ), sam ple so lu

tion( B) and blank sam ple solution( C)

1. 3. 3 线性关系的考察 分别精密吸取 1、2、3、4、

5 m l对照品贮备液, 置 10 m l量瓶中, 加流动相定

容, 分别吸取上述溶液 20 l进样,在 ∃ 1 3 2%项条
件下进行分析。以峰面积对浓度进行回归分析, 得

回归方程为: Y = 1. 401  10
7
X + 5. 692  10

3
( r =

0 9999)。实验表明, 阿魏酸 2. 404 ~ 12. 020 g

m l
- 1
与峰面积呈良好的线性关系。

1. 3. 4 精密度试验 在 ∃ 1 3 2%项条件下,取浓度

为 7. 212 g m l
- 1
的对照品溶液,连续进样 5次。其

含量测定结果的RSD = 0. 42%。

1. 3. 5 稳定性试验 取供试品溶液,分别于 0、2、

4、8、12、24 h分别进样 20 ,l测得阿魏酸含量的

RSD = 0. 32%。结果表明,样品溶液在 24 h内含量

稳定。

1. 3. 6 重复性试验 取同一批次的供试品 5份, 分

别按 ∃ 1. 3. 1%∃ 1 3 2%项方法操作, 阿魏酸的平均含

量为每粒 0. 0281 m g, RSD = 1. 67%。

1. 3. 7 加样回收率试验 精密称取 0. 5 g已测含

量的供试品, 5份,分别置具塞锥形瓶中, 分别精密

加入 7. 5 m l 7. 212 g m l
- 1
的对照品溶液, 按

∃ 1 3 2%项方法测定, 计算回收率。结果平均回收

率为 100. 81% , RSD = 0. 81% ( n= 5)。

1. 3. 8 样品的测定 取 6批样品,按 ∃ 1. 3. 2%项方

法处理, 测得每粒的含量分别为 0. 0220、0 0219、

0 0263、0. 0265、0. 0275、0. 0277 mg。

2 讨论

文中研究增加了当归、三七、冰片的薄层鉴别,

采用 H PLC法测定了处方中当归的有效成分阿魏酸

的含量,样品处理方法简单、薄层色谱图清晰、结果

准确、重复性良好, 可用于该制剂的质量控制。
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