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　　疏乳消块丸是由柴胡、当归、香附、元胡、穿山甲等 13味

中药组成 ,具有疏肝解郁、软坚散结之功效 ,用于治疗乳腺增

生、乳痛等症。为有效地控制其质量 ,同时也为制定质量标

准提供依据 ,本文对方中当归的有效成分阿魏酸 ,运用高效

液相色谱法进行了系统的研究。为该制剂的质量控制提供

了快速、准确的测定方法。

1　仪器与试药

岛津 LC26A高效液相色谱仪、SPD26AV. 紫外检测器 ;

AS5150A超声波清洗器 (天津 AUTOSC IENCE公司 ) ; ANAS2
TAR色谱工作站 (天津 AUTOSC IENCE公司 ) ;阿魏酸对照品

(中国药品生物制品检定所 ,供含量测定用 ,批号 : 08162
9501) ;水为超纯水 ;其余试剂均为分析纯 ,疏乳消块丸为我

院提供 (批号 : 040623, 040714, 040826, 040930, 041103)。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件 　M ICROSORB2MV C18柱 (150 mm ×4. 6 mm,

5μm) ;保护柱 ;甲醇 25 醋酸液 = 25∶75 ( v∶v)为流动相 ;

检测波长为 320 nm;室温 ;流速为 1 mL·m in - 1。

2. 2　对照品溶液的制备 　精密称取阿魏酸对照品 1. 50 mg,

置 5 mL量瓶中 ,加甲醇制成每 1 mL含 0. 30 mg对照品溶

液 ,色谱图见图 1A。

2. 3　线性关系的考察 　精密吸取阿魏酸对照溶液 0, 10,

50, 100, 200, 400, 800μL分别置于 1 mL量瓶中加甲醇稀释

至刻度 ,摇匀 ,配成 0～24μg·mL - 1的标准溶液 ,按上述色

谱条件 ,各进样 20μL测定峰面积 ,以峰面积值为纵坐标 ,阿

魏酸的浓度 (μg·mL - 1 )为横坐标绘制标准曲线 ,计算得回

归方程为 : A = 8 967. 1C - 2 572. 9, r = 0. 999 5。表明阿魏酸

在 0～24μg·mL - 1范围内具有良好线性关系 ,色谱图见图

1A。

2. 4　供试品溶液的制备 　取不同批号的疏乳消块丸各一

丸 ,精密称重后称取一定量 (相当于 9 g) ,加入甲醇 100 mL,

摇匀 ,超声溶解提取 10 m in。样品经微孔滤膜过滤后 ,按 2. 1

项下色谱条件进样分析。

2. 5　精密度试验 　取对照品溶液进样 20μL,重复进样 6

次 ,峰面积的 RSD为 0. 35 。

图 1　阿魏酸高效液相色谱图

A 标准对照品 ; B 疏乳消块丸阴性对照 ; C疏乳消块丸 ; 1阿魏酸
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2. 6　稳定性试验 　取配制好的对照品溶液在 0, 1, 2, 4, 6, 8

h分别进样 10 μL,记录峰面积 , 结果峰面积的 RSD 为

0. 47 。可见供试品溶液在 8 h内稳定。

2. 7　重复性试验 　取样品 (批号为 20040623) ,平行 6份样

品 ,按样品测定法测定 ,结果含阿魏酸分别为 4. 11, 3. 75,

4. 05, 3. 78, 3. 98, 4. 08μg·mL - 1 , (RSD为 3. 94 , n = 6) ,表

明本法重现性较好。

2. 8　回收率试验 　采用加样回收法 ,取已测知含量的样品

(批号为 20040826) ,平行 5份样品 ,精密称定 ,分别精密加入

阿魏酸适量 ,按样品溶液制备项下操作 ,依法制备、进样、计

算回收率 ( n = 5) ,结果见表 1。

表 1 加样回收率实验结果

称样量

( g)

样品中含

量 (μg)

添加阿魏

酸量 (μg)

测出阿魏

酸量 (μg)

回收率

( )

x

( )

RSD

( )

24. 88 24. 129 1 96. 98

18. 66 17. 917 4 96. 02

8. 625 9 6. 73 12. 44 12. 477 2 100. 3 98. 26 1. 81

6. 22 6. 196 5 99. 62

1. 244 1. 223 8 98. 38

2. 9　样品测定 　分别精密吸取对照品与样品溶液各 20μL,

液相色谱仪进样 ,按上述色谱条件测定 ,色谱图见图 1C,以

外标法计算疏乳消块丸中阿魏酸的含量 ,结果见表 2。

3　讨论

含当归成分的中药制剂较多 ,测定当归中阿魏酸含量的

方法也多有报道 [ 1～4 ] ,不同的制剂中所采用提取阿魏酸的方

法也不相同。本文中采用了甲醇超声提取 ,考察并建立了

HPLC法测定制剂中阿魏酸的含量 ,方法准确、灵敏、简便、快

速、重现性好 ,可作为该制剂的含量控制方法。同时含量测

定结果发现不同批次的疏乳消块丸中阿魏酸的含量有明显

差异 ,应对其应用 HPLC法进行质量控制。

表 2 样品测定结果 ( n = 5)

批号 阿魏酸含量 (mg·g - 1 ) ( )

20040623 0. 138

20040714 0. 142

20040826 0. 157

20040930 0. 140

20041103 0. 153
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　　十味龙胆花颗粒主要成分为龙胆花、烈香杜鹃、甘草、川

贝母等 10味中药组成。具有清热化痰 ,止咳平喘作用。用

于痰热壅肺所致的咳嗽、喘鸣、痰黄或兼发热等。龙胆为此

方的主药 ,龙胆苦苷是其主要有效成分。用 HPLC法测定十

味龙胆花颗粒中龙胆苦苷 ,其操作步骤简便 ,样品回收率高 ,

重现性好 ,结果可靠。现报道如下。

1　仪器与试药

1. 1　仪器 　美国 Woters高效液相色谱仪 (510泵、V6K进样

器 , 486紫外线检测器 , 746数据处理仪 ) ,METTLER, AE2240

型电子天平 (瑞士 )。

1. 2　试药

十味龙胆花颗粒 (西藏藏药股份有限公司 , 批号 :

040310) ,龙胆苦苷对照品 (中国药品生物制品检定所批号

200301)甲醇为色谱纯 ,水为重蒸馏水。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件

色谱柱为 snpelcosiol LC2182DB柱 (4. 6 mm ×150 nm, 5

μm ) ;流动相为甲醇 2水 (20∶80) ;流速为 1. 0 mL·m in - 1 ;检
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