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高效液相色谱法测定天麻胶囊中天麻素的含量

张萍
(青海省药品检验所,西宁 810003)

摘要  目的: 利用高效液相色谱法对天麻胶囊中天麻素的含量进行定量分析。方法: 采用 Krom asil C
18
( 41 6 mm @ 200 mm, 5

Lm )色谱柱,流动相为甲醇 -水 ( 55B45), 流速 11 0 mL# m in- 1,检测波长 220 nm, 进样量 10 LL。结果表明天麻素浓度在 8 ~

80 Lg# mL- 1范围内具有良好的线性关系 ( r= 019995), 天麻素平均回收率 ( n= 6)为 981 87% ( RSD= 11 4% )。结论: 本法结果

准确, 操作简便,适合用于天麻胶囊的质量控制分析检验。
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HPLC determ ination of gastrodin in Tianma capsules

ZHANG P ing

( Q ingha i Inst itu te for Drug C on tro,l X in ing 810003, Ch ina)

Abstract Objec tive: To develop an HPLC method for determ inat ion o f gastrod in in T ianma capsules. M ethods:

K romasil C18 ( 416 mm @ 200mm, 5 Lm) w as adopted; Themob ile phasew asmethano l- w ater( 55B45) at the flow

rate of 110mL# m in
- 1
; The detection w avelength w as 220 nm and and the injection vo lume w as 10 LL. Results:

There w as a good linear re lationship w ith a range of 8- 80 Lg# mL
- 1

fo r gastrod in( r= 019995) , the average recov-
ery rate( n= 6) w as 98187% w ith RSD o f 114% 1Conclusion: The method is simp le, accurate, and can be used for

the quantitative analysis of T ianm a capsules.
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天麻胶囊主要药味包括天麻、独活、粉萆薢、

杜仲、地黄、附子、当归等
[ 1]
, 其中天麻为君药, 主

要含有天麻苷 (天麻素, gastrod in)、天麻苷元等化

学成分
[ 2]
。天麻素作为其主要活性成分之一, 不

仅可以治疗头晕, 头痛, 而且在治疗冠心病、高血

压、脑血管疾病等方面也发挥着重要作用。本文

采用高效液相色谱法测定天麻胶囊中天麻素的含

量, 对有效控制和评价产品质量,具有重要的实际

应用价值。

1 仪器与试药

SH IMADZU高效液相色谱仪 ( LC- 10ATvp泵、

SPD - 10Avp紫外检测器 ), 浙大 N2000色谱工作

站, BP211D电子天平,超声波清洗机 (中国华南超

声波设备厂 )。

天麻素对照品 (批号 1100807- 200205 ), 中国

药品生物制品检定所; 天麻胶囊, 规格 0125 g#

粒
- 1
,通化金马药业集团股份有限公司;甲醇为色谱

纯, 其他试剂为分析纯。

2 方法和结果

211 溶液的制备

21111 系列浓度对照品溶液  将天麻素对照品在

50 e 下减压干燥 4 h。精密称取天麻素对照品 20

mg,置 50mL量瓶中,以甲醇溶解、定容、摇匀,制成

400 Lg# mL
- 1
的天麻素对照品储备液。分别精密

吸取天麻素对照品溶液 011, 012, 014, 016, 018, 110
mL,以甲醇定容于 5mL量瓶中,制成浓度分别为 8,

16, 32, 48, 64, 80 Lg# mL
- 1
的对照品溶液。

21112 供试品溶液  称取天麻胶囊内容物约 4 g,

精密称定,置 100 mL量瓶中, 精密加入甲醇 50 mL,

称定重量,超声处理 (功率 220 W, 频率 50 kH z) 30

m in, 冷却至室温后再次称重, 以甲醇补足减失的重

量, 摇匀, 即得。
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21113 阴性样品溶液  按处方比例并参照本品制
备工艺,配制不含天麻的阴性样品,按 / 211120项下

方法操作,即得。

212 系统适用性试验  色谱柱: K rom asil C18 ( 416
mm @ 200 mm, 5 Lm ); 流动相: 甲醇 - 水 ( 55B45) ;

流速: 110 mL# m in
- 1
; 检测波长: 220 nm; 柱温为室

温;进样量: 10 LL。理论塔板数以天麻素峰计不低

于 4000。分别精密称取天麻素对照品溶液、供试品

溶液及阴性样品溶液各 10 LL, 在上述色谱条件下

进样测定,色谱图见图 1。

图 1 对照品 (A )、样品 ( B)及阴性样品 ( C )色谱图

Fig 1 C hrom atogram s of referen ce subs tan ce(A ), sam p le( B) , and n ega-

tive sam ple w ithou t gastrod in( C )

11天麻素 ( gastrod in)

213 线性关系考察  精密吸取系列浓度天麻素对

照品溶液各 10 LL,按上述色谱条件进行测定, 测得

天麻素浓度 X 与峰面积 Y的回归方程为:

Y= 21422 @104X + 42122 r= 019995( n= 6)

表明天麻素浓度在 8~ 80 Lg# mL
- 1
范围内具有良

好的线性关系。

214 精密度试验  精密吸取对照品溶液 10 LL, 按

上述色谱条件连续进样 6次, 测定峰面积, 计算其

RSD为 114%, 表明精密度良好。

215 稳定性试验  精密吸取同一供试品溶液 10

LL,按上述色谱条件, 分别在 0, 1, 2, 8, 12 h进样测

定, 记录其峰面积,计算 RSD为 117%, 表明供试品

溶液在 12 h内基本稳定。

216 重复性试验  取样品 4 g共 6份, 精密称定,

按 / 211120项下方法制备供试品溶液, 依法进行测

定, 记录峰面积,测得天麻素平均含量为 0138 mg#
g
- 1
, RSD = 112%。

217 加样回收率试验  精密称取已知含量 ( 0138
mg# g

- 1
)的样品 1 g共 6份,分别置 50 mL量瓶中,

各加入天麻素对照品溶液适量 (含天麻素 0142
mg),按 / 211120项下方法制备供试溶液, 进样测定
天麻素的量, 计算天麻素平均回收率为 98187%,

RSD= 114%。
218 样品含量测定  取不同生产批号的天麻胶囊
各 5份,分别按 / 211120项下方法制备供试品溶液,

每份溶液进样 3次,以外标法计算样品中天麻素的

含量,结果见表 1。

表 1 样品测定结果 (n = 5)

Tab 1 Determ ination of sam p le

批号 ( LotNo. ) 含量 ( conten t) /m g# g- 1 RSD /%

20080111 0. 38 1. 2

20080511 0. 31 0. 8

20080409 0. 33 1. 0

20071002 0. 38 1. 0

20070113 0. 41 1. 3

3 讨论

中医主要利用天麻缓解头痛、头晕、眩晕等症

状, 现代研究表明天麻素具有降低血压、提高机体免

疫力、延缓衰老、改善心肌缺血症状、镇静、抗癫痫等

作用
[ 3, 4]
。因此准确测定天麻制品中天麻素的含量

可以有效控制产品质量及药效。

本文采用高效液相色谱法测定天麻胶囊中天麻

素的含量,结果满意。对于检测波长的选择,紫外吸

收光谱测定结果显示对照品溶液在 220 nm处出现

最大吸收峰,因此选择 220 nm作为检测波长。对于

流动相的选择,笔者通过预试验, 比较甲醇 -水溶剂
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系统、甲醇 -水 -磷酸溶剂系统及乙腈 - 磷酸溶剂

系统, 结果显示甲醇 -水溶剂系统效果较好,对不同

比例流动相的考察结果表明采用甲醇 - 水比例为

55B45时基线分离程度较好, 故选择甲醇 - 水

( 55B45)溶剂系统作为流动相。考察了样品超声处

理 20m in、30 m in和 40 m in的提取量, 表明超声处

理 30m in时已基本提取完全,因此选择 30 m in作为

超声处理时间。
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全国药品检测车基层应用经验交流会在北京召开

  2009年 12月 10至 11日,国家局稽查局在北京召开了全国药品检测车基层应用经验交流会。全国

已配备药品检测车的 29个省 (区、市 )食药监局稽查局和 (食品 )药品检验所主管领导以及 38个市、县

级药品检测车应用单位的代表共计 120余人参加了此次会议。

此次会议本着认真贯彻落实科学发展观的精神, 以 /基层应用 0为主题, 结合基层实际分析了现阶
段药品检测车运行管理情况和存在问题,阐明了目前药品检测车项目所处的发展阶段, 部署了下一阶段

的工作重点,为全国的药品检测车应用工作理清了思路,指明了方向。

详见: www. nicpbp. org. cn
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