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法测定心脑脉舒口服液中阿魏酸含量
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摘要 本文建立了心脑脉舒 口服液中阿魏酸含量测定方法
。

色谱柱
一 ,

流动相

甲醇
一

水
一

冰乙酸 “ 流速 检测波长 结果表明
,

方法快速
、

准确
、

灵敏
、

重现性

好
。

阿魏酸浓度在 拌 川范围内线性关系 良好 了一
,

加样回收率为
,

一
,

实

际测定 批样品结果满意
。
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心脑脉舒 口服液是我院 1991 年开始研

制
,

由当归
、

川芍
、

红花等组成
,

用于治疗心脑

血管疾病的中药复方制剂
。

方中有效成分含

川芍总生物碱
、

阿魏酸 (f
eruli。 a e

i d ) 等均 有

增加冠脉血流量
、

改善心肌缺血
、

降低外周血

管阻力
、

抑制血小板聚集等作用
〔’一 3〕。

我们选

定控制阿魏酸的含量做为本 口服液的质量控

制指标
。

目前
,

阿魏酸定量多为薄层色谱扫描

或 紫 外分光 光 度 法
〔
卜
6〕 ; 近 年 虽 有 采 用

H P L C 法
〔7 8 〕,

但也仅是适用于生药当归中的

*沈 阳药科大学

阿魏酸
。

本文将 H PL C 用于含多种中药成分

的心脑脉舒 口服液 中阿魏酸的含量测定
,

建

立了心脑脉舒口服液质控方法
,

该法灵敏度
、

分离度
、

准确度
、

分析速度等均优于薄层扫描

法
〔‘〕,

取得了较满意的效果
。

材料与方法

一
、

仅器与试 药

1
.
仅器 日立 65 5

一

1 5 液相色谱仪
;日

立 65 5 可变波长检测器
;日立 655一 6 0 数据处

理机
。

2

.

试 药 阿魏酸
,

化学对照品
,

由中国



药品生物制品检定所提供
。

甲醇
、

冰 乙醇
、

乙

酸乙醋
、

盐酸均为分析纯
。

心脑脉舒 口服液
,

本院制剂室生产
。

二
、

色谱条件

色谱柱
: Y W G

一

C

1 8
,

4

.

o x 1

50

m m

: 流动

相
:
甲醇

一

水
一

冰乙 酸 (3 3
:
66
: 1) ; 流量

:

1
.
Om l/ m in ;柱温

:
室温

;
检测波长

:32On m ;

灵敏度
:0
.
o8A U FS

。

三
、

含量浏定方法 按照高效液相色谱

法测定
〔9〕

1
.

系统适用性 试验 用十八烷基硅烷

键合硅胶为填料
;在上述条件下

,

理论板数按

阿魏酸峰计算应不低于 1500
。

2

.

对照 品溶 液的制备 精密称取 阿魏

酸对照品约 25 m g
,

置 25 m l量瓶中
,

加甲醇

使溶解并定容
,

摇匀
;
精密量取 2m l

,

置 10 m l

量瓶中
,

加甲醇定容
,

摇匀
,

备用 (每 lm l含

阿魏酸 o
·

Z
m

g )

。

3

.

供试 品溶 液 的制备 取 本 品 3 ~ 5

支
,

混匀
,

精密量取 20 m l置分液漏斗中
,

加

6m ol / L 盐酸调 pH 值 1~ 2
。

用乙酸乙醋分

4 次萃取 (20
,

1 5

,

1 5

,

l o m l )

。

合并萃取液
,

用

0. Osm ol / L 盐酸 50 m l洗涤
,

弃去洗液
,

萃

取液置水浴上蒸干
。

残渣用甲醇溶解
,

定容为

25m l
,

即得
。

4

.

浏定方法及结果计算 取对照品溶

液与供试品溶液各 2川
,

分别注入液相色谱

仪
,

测峰面积 (A )
.
即得

。

阿魏酸含量 ~ 阿魏酸对照品溶液 (m g /

m l, x
李

‘

f 、标

2 5 ( m l)

2 0 (Inl
)

实验结果

一
、

色谱图形

用本法所得对照品
、

供试品
、

空白溶液
、

及供试品与空 白的色 谱对照图谱见 图 1 一

4 。

由图可见供试品
、

对照品的分离度较好
,

空

白溶液不干扰测定
。

二
、

工作曲线与线性范围

精密吸取对照品溶液 1 ,

2

,

3

,

4

,

5闪
;
按

上述色谱条件测定峰面积 (结果见表 1)
; 以

峰面积积分值与阿魏酸量 (拜g) 进行 回归
,

求

得回归方程
:

A = 5 5841 6C 一1 633
.
4

,

y
=

0

.

9 9 9 8

表明阿魏酸在 0
.
2~ 1

.
0拌g / 川 范围内

C H
.
1

11
.
37

图 1 对 照品溶液的色谱图
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表 1

阿魏酸量 (拌g )

阿魏酸的工作曲线数据

0.2 0.4 0.6 0.

峰面积 112140 218644 336229 440380 559688

C H
.
1 C H

.
l

图 2 供试品溶液的色谱图
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图 3 空 白溶液的色谱图

C H 表 2 精密度 实验结果
‘

进样次数

13
.
95

19
.
39

峰面积

195798

190561

201328

195232

191437

平均值 R SD (% )

194871

,

表内数据由一批样品(941 10 1) 测得

图 4 供试品 与空 白的色谱图对照 表 3 重现性 实验结果
‘

瓶 号 含量(m g/m l) 平均值 R SD (% )

线性关系 良好
。

三
、

精 密度 实验

取一批样品
,

按含量测定项下方法制得

供试品溶液
,

重复进样 5 次
,

结果见表 2
。

四
、

重现性 实验

取一批样品
,

精密量取 5 份
,

分别按含量

测定项下方法操作
,

测定结果见表 3
。

五
、

回 收率实验

取样品一批
,

精密量取两份
,

于一份中精

密加入阿魏酸储备液 (浓度为 lm g / lm l)

2
.
som l

,

分别按含量测定下方法操作
,

并平

行做 5次
,

结果见表 4
。

六
、

稳定性实验

按含量测定项下方法制备 2 批样品的供

试品溶液
,

从配制完毕开始放置
,

于不同时间

进样测定
。

结果表明
,

2 批供试品溶液中的阿

魏酸含量在 24h 内稳定
。

0

.

1 7 2 9

0

.

1 6 8 9

0

.

1 6 9 2

0

.

1 6 0 7

0

.

1 6 4 9

0

.

1 6 7 3 2

.

‘
所用样品同表 2

七
、

样品 测定

取连续配制的 10 批样品
,

按含量测定项

下方法操作
,

结果见表 5
。

结果表明
,

本法测

定结果满意
。

可作为制剂质量控制
。

讨论

一
、

质量控制指标的确定

原拟以川芍嚓含量测定作为心脑脉舒 口

服液的质控指标
,

由于川芍嗓在川芍中含量

仅千万分之几
〔‘。〕,

经多种方法提取分离
,

均

未找到理想可行的分析方法
。

故采用测定阿

魏酸的含量为质控指标
。

又由于当归与川芍



表 4 加样回 收率实验结果

测定次数 加入量 (m g/m l)回收量(m g/m l) 回收率 (% ) 平均值(% ) R sD (% )

0.1250

0.1207

0.1189

0.1162

0.1258

0.1234

96.

95.

93.

100.

98.

96.74

表 5 样品浏定结果 (n 一4)

批 号

941101

941102

941103

941104

941105

941106

941107

941108

941109

941110

含量 (m g/m l) R SD (% )

n 一 5
·

5 ‘
喻箭笼

)2

0.1649
0.1630
0.1594
0.1760
0.1607
0.1627
0.1365
0.1699
0.1341
0.1403

中均含有阿魏酸
,

为确保投药量
,

必要时可分

别对两药材原料(饮片)做含量测定以辅助成

药的质量控制
。

根据 10 批样品测定结果
,

暂

定心脑脉舒 口 服液每 lm l含阿魏酸 (C l。H I。

O
;
) 不得少于 0

.
1200m g

。

二
、

色谱条件的选择

1
.
流动相 曾考察过不同 比例的 甲醇

/ 水
,

及不含冰 乙酸的流动相
。

结果不加入冰

乙酸
,

保留时间短
,

达不到分离的目的
。

2

.

检测波长 采用岛津 U V
一

2 60 型紫

外分光光度计在波长 20 0~ 4 oonm 范围
,

对

阿魏酸对照品 甲醇溶液扫描
,

有三个吸收峰
,

经分析比较后选定以 3 2o
nm 为检测波长

。

3

.

分离度 按所确定色谱条件获得较

理想分离度
,

阿魏酸峰左侧虽有一微小峰(图

1 ,

2 )

,

但不影响定量
。

三
、

方法适应性与样品萃取可行性

1
.
色谱柱的理论板数(n )

:

tR= 1 1
.
37m in

,

纸速为 lom m / m in
,

W

I
/

2
= 5

.

7 2
m m

,

n

=
2 1 8 9

( 以阿魏酸计)
。

2

.

样品 中阿魏酸在酸性在条件下以 乙

酸乙醋 60 m l分次萃取
,

经实验证实第 5 次 已

使溶液中阿魏酸含量极低微
,

便可忽 略不

计
。

3

.

由于药材产地
、

采集季节及提取过程

中浸泡
、

煎煮时间不同
,

都会影响阿魏酸的含

量 ;分析中
,

还要克服乳化现象
。

这些因素都

可造成各批次间相对标准偏差增大
,

应予以

足够重视
。

四
、

空 白溶液

取红花药材适量 (与处方相符)
,

依 口服

液制备工艺操作
〔4〕,

提取液浓缩至 20 m l
,

以

下操作同含量测定项下
,

即可
。
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