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"#$%测定归芍口服液中阿魏酸及芍药苷的含量

$

!王秀芬! !广东省珠海市人民医院!珠海 &'()))"

摘要!目的!建立归芍口服液中阿魏酸及芍药苷的含量测定方法" 方法!采用"#$%法测定阿魏酸#芍药苷的含量" 结果!本方法

线性关系良好$阿魏酸的平均回收率为 '))*+(,$!"#为 )*(&,%$ -&&'芍药苷的平均回收率为 ((*./,$!"#为 )*((,%$ -

&&" 结论!此方法简便#准确$重现性好$能排除其它成分的干扰$可用于归芍口服液的质量控制和评价"

关键词!归芍口服液'阿魏酸'芍药苷'"#$%

中图分类号!0./.1&!!文献标识码!2

!!归芍口服液是我院的自制制剂#由当归$白芍$川芎等中

药组成#具有养血和血$调经缓痛的作用#临床用于月经不调#

经行腹痛#血色紫黑不鲜#量时多时少的治疗#本实验采用

"#$%法测定归芍口服液中阿魏酸及芍药苷的含量#方法简

便$准确$重现性好#可作为该制剂含量测定方法%

'!仪器与试药

'*'!仪器

高效液相色谱仪 $%3')2#4#53')26#紫外检测器!日本

岛津"&%789:;<=>?>>8@ABCB?B;D EFE?C<!美国G4#"%

'*.!试药

阿魏酸$芍药苷对照品!中国药品生物制品检定所"&归芍

口服液!本院制剂室提供"&超纯水&乙腈$甲醇均为色谱纯#其

余为分析纯%

.!色谱条件

色谱柱'岛津 49B<3H>8I 6#3J54柱!+*K <<L.&) <<"&

阿魏酸流动相'甲醇3乙腈3',冰醋酸溶液!'&M'&MN)"&流

速''*) <$O<BD&检测波长'P.) D<% 芍药苷流动相'乙腈3

)*',冰醋酸3异丙醇!')M/NMP"&流速''*) <$O<BD&检测波

长'.P) D<% 柱温均为 .& Q&进样量'.)

!

$!定量环"%

P!实验方法

P*'!线性关系考察

P*'*'!阿魏酸!精密称取阿魏酸对照品 '*) <R#置 .& <$容

量瓶中#加 ',冰醋酸甲醇溶液溶解并稀释至刻度#制成每毫

升含 +)

!

R的对照品储备溶液% 分别精密吸取对照品储备液

)*&$'*)$'*&$.*)$.*& <$置 ') <$容量瓶中#加 ',冰醋酸甲

醇溶液配制成浓度为 .$+$K$/$')

!

RO<$的对照品溶液#分

别以 .)

!

$进样#测得峰面积#以浓度!%"对峰面积!&"积分

值进行线性回归#求回归方程为&-(& ./'*K%S'N .+(*/#'-

)*((( (/% 表明阿魏酸在 .*) T')*)

!

RO<$范围内#线性良

好%

P*'*.!芍药苷!精密称取芍药苷对照品 .*' <R#置 .& <$容

量瓶中#加入甲醇溶解并稀释至刻度#制成每 <$含 /+*)

!

R

的对照品储备溶液#精密吸取芍药苷对照品储备液 '*)$.*)$

P*)$+*)$&*) <$置 ') <$容量瓶中#加甲醇配制成浓度为

/*+$'K*/$.&*.$PP*K$+.*)

!

RO<$的对照品溶液#分别以 .)

!

$进样#测得峰面积#以浓度!%"对峰面积!&"积分值进行线

性回归#求回归方程为&-.+ /(N*K%U++K*.#'-)*((( (% 表

明芍药苷在 /*+ T+.*)

!

RO<$范围内#线性良好%

P*.!空白试验

按处方中药味的比例#分别自制不含当归$川芎及白芍的

样品#按其工艺制成 . 种空白制剂#再按供试品溶液制备并测

定#结果 . 种空白溶液分别在与阿魏酸对照品和芍药苷对照

品相同保留时间处无明显的色谱峰%

P*P!精密度试验

分别精密吸取同一份供试品溶液#每次 .)

!

$#重复进样 K

次#结果阿魏酸及芍药苷平均峰面积的!"#分别为 )*(N,!$

-K"$'*)(,!$ -K"%

P*+!重复性试验

分别精密吸取同一批样品!批号 )P'')'"各 & 份#照上述

色谱条件测定#照 P*K 样品溶液的制备和测定方法进行测定#

阿魏酸及芍药苷的!"#分别为 )*((,$'*)P,!$ -&"% 该方

法符合重复性要求%

P*&!加样回收率试验

分别精密吸取已知含量的供试品溶液#精密加入一定含

量的阿魏酸$芍药苷对照品溶液#依法提取$定容$测定#结果

阿魏酸的平均加样回收率为 '))*+(,#!"#-)*(&,!$ -&"&

芍药苷的平均加样回收率为 ((*./,#!"#-)*((,!$ -&"

P*K!供试品溶液制备和测定

P*K*'!阿魏酸!取本品#用冰醋酸调 H"+ T&#精密吸取本品

& <$#置分液漏斗中#用乙酸乙酯 ')$')$&$& <$萃取 +

(.N(

()&*+,)(-.!*&/ -01!&#)1)-*&/ %2)*3"343#)%)*3
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黄连及其二十余种混淆品

$

!朱雪梅!!浙江省温州中医院!温州 P.&)))"

关键词!黄连'混淆品'鉴定

中图分类号!0./.!!文献标识码!2

!!黄连始载于)神农本草经*#列为上品#是中医临

床一种常用的清热类药#其性味苦寒#功效为清热燥

湿#泻火解毒% 主要用于湿热痞满#呕吐#泻痢#黄

疸#高热神昏#心火亢盛#心烦不寐#血热吐 #目赤吞

酸#牙痛#消渴#痈肿疔疮等症% 药典记载黄连来源

于毛茛科植物黄连 %56789:;8$<$989V:>D89$三角叶黄

连%56789=<>758=<? %W%9CDRC?"EB>;云连%567897<<7?

X>YY的干燥根茎% 药材依次习称+味连,$+雅连,$

+云连,

-'.

% 味连主产四川石柱县#雅连主产四川洪

雅$峨嵋等地#云连主产云南德钦$碧江及西藏地

区-..

%

我国疆土辽阔#除药典所载的以上三个品种之

外#各地存在的混淆品较多% 如)本草从新*所言'

+黄连#种数甚多'雅州连#细长弯曲#微黄无毛#有硬

刺&马湖连#色黑细毛#绣花针头硬刺#形如鸡爪&此

二种最佳% 云南连#体松#软毛#无硬刺&古勇连!产

云南古勇山"#体重无毛#无硬刺&此二种次之% 水连

头!又名鲁连#产川中"#体松有毛#无硬刺#又次之%

新山连!产广西"#光黄性重#断则淡黄色&土连!产处

州"#色黑#团节!乌药中用之"&鸡屎连#色黑细小#断

则淡绿色&以上三种#服之害人% 云景连!产云南"#

色黑#断则红色#不入药% 川中种连#色黄#软毛#无

硬刺#味微苦而薄% 服之无效//,

-P.

% 由此可知#

历史上我国各地的混淆品有功效不同者#有无效者#

有+害人,者#我们有必要将它们作出区分% 以下就

此作出肤浅的论述%

'!马尾黄连

为毛茛科植物大叶唐松草 1;?>8:7'@AB?C<'8ZY[:

及其同属多种植物的根和根茎#主产浙江$江苏$安

徽$江西$湖南$河南等地% 根丛生于根茎#

%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%

形

次#合并提取液#水浴蒸干#残渣加 ',冰醋酸甲醇溶液溶解#

并定容于 .& <$容量瓶中#用 )*+&

!

<微孔滤膜过滤#作供试

品溶液% 分别吸取对照品溶液与供试品溶液各 .)

!

$进样#

测定#计算含量%

P*K*.!芍药苷!精密吸取本品 & <$#置 .& <$容量瓶中#加

甲醇至刻度#摇匀#静置 ' 小时#取上清液#滤过#弃去初滤液#

精密吸取续滤液 . <$#置氧化铝小柱上!中性氧化铝 . R#.)

<$水预洗"#以水 .& <$洗脱#收集洗脱液至 .& <$容量瓶

中#加水至刻度#摇匀#用 )*+&

!

<微孔滤膜过滤#作供试品溶

液% 分别吸取对照品溶液与供试品溶液各 .)

!

$进样#测定#

计算含量% + 批样品中阿魏酸及芍药苷的含量结果见表 '%

表 '!样品含量测定结果%$ -&&!!

!

R(<$

S'

测定成分
阿魏酸

含量 !"#!,"

!

芍药苷

含量 !"#!,"

)P)')K +K*/& )*(& ! 'P*N& '*')

)P)/.+ ++*(& '*)P ! 'P*)+ '*)K

)P'..N +K*&& )*/K ! 'P*&P )*(/

)+).)K +&*&& )*(. ! 'P*+& '*)N

+!讨论

!'"本制剂中当归$川芎其有效成分均为阿魏酸#因此本

实验所测为总阿魏酸的含量% !."采用 "#$%法测定芍药苷

的含量#关健在于如何根据制剂的具体情况有效地排除其它

成分的干扰#本实验采用先将样品稀释后直接上中性氧化铝

小柱#可排除其它成分干扰#达到分离净化的目的% !P"参照

文献报道-' TP.

#本文对 "#$%分析时的流动相系统组成和比

例作了比较#对多种溶剂系统进行选择#甲醇3水3磷酸$水3冰

醋酸3正丁醇#乙腈3水% 根据分离情况#选用了以甲醇3乙腈3

',冰醋酸溶液!'&M'&MN)"测定阿魏酸#乙腈3)*',冰醋

酸3异丙醇!')M/NMP"测定芍药苷% !+"本 "#$%法检测简

便$灵敏$准确#重复性好#可用于本品的质量控制%
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