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了上述色谱条件
。

�
�

� 实验结果表明
,

用 � � 一 � ��� 法与紫外分光

光度法测定莫诺苯宗原料药的含量结果是一致的
。

紫外法操作更简便快捷
,

但 � ��� 法能够检测出微

量有关物质
,

更有利于监测本药物的纯度
。

因此
,

本

法不仅可用于原料药及制剂的含量测定
,

更适用于

测定对照品的含量
。
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高效液相色谱法测定延胡索中延胡索乙素的含量

马临科 �浙江省药品检验所
,

浙江 杭州 �� 以� 科�

摘要 目的
�
建立高效液相 色谱法测定中药材延胡索中延胡索乙素的含量

。

方法
� 以 � ��  ! �� �� � �� �� ��� �

�
, � �� � � � � � � � � �

,

� 林� �为 色谱柱
,

甲醇 一 �
�

�� 磷酸 �三 乙胺调 � � 值至 �
�

� ��� � � � � �为流动相
,

流速

�
�

� � 口� ��
,

检测波长
�

�� �� �
。

结果 �
延胡 索 乙素在 � �� 一 � �� �� � 范围内线性 关 系良好

,

平均 回 收率为

� �
�

� �
,

� �� ��
�

� � �� 二
��

。

结论
� 该方法简便

,

重现性好
,

可作为中药材延胡索的质量控制方法
。
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延胡索为常用中药
,

具活血
、

利气
、

止痛等功效
,

主要用于胸肋
、

腕腹疼痛
,

经闭痛经及跌扑肿痛
。

延

胡索含有多种生物碱
,

主要为原小聚碱型生物碱延

胡索甲素
、

延胡索乙素
、

延胡索丙素等
,

另含原阿片

碱
、

d
一
海婴粟碱等〔’〕

。

其中以延胡索乙素的止痛

镇静作用最强[
2〕。 中国药典 2000 年版中尚未制订

延胡索的含量测定方法
,

为有效控制本品质量
,

现采

用高效液相色谱法测定延胡索中延胡索 乙素的含

匆呈
。

1 仪器与试药

H PI 10 0 系列高效液相色谱仪 (包括 G1 3ll 四

元泵
,

G 1 3 2 2 自动进样器
,

G 1 3 2 2 脱气机
,

G 1 3 1 4 A 紫

外可见检测器
,

G1
3 16 柱温箱

,

配备 H P 工作站) ;岛

津 u v
一
2 60 紫外可见分光光度计

。

甲醇为色谱纯
,

水为重蒸馏水
,

其余为分析纯
。

延胡索乙素对照品 (由中国药品生物制品检定所提

供
,

供含量测定用
,

批号为 0726
一
9 9 06 )

,

延胡索药

材 12 批
,

来源见表 2
。

2 方法与结果

2
.
1 色谱条件

2
.
1
.
1 检测波长的选择 取延胡索乙素对照品溶

液
,

置紫外
一 可见分光光度计中进行光谱扫描

,

结果

显示在 280
.
6nm 处有最大吸收波长

,

故选择 280
nm

作为检测波长
。

2

.

1

.

2 流动相的选择 结合延胡索 乙素的化学性

质
,

曾试验甲醇
一
磷酸盐缓冲液

、

乙睛
一
磷酸盐缓冲

液
、

甲醇
一
0

.

1 % 磷酸
、

甲醇
一
0
.
1 % 磷酸(三乙胺调

PH 值至 6
.
0) 等流动相试验

,

结果 以甲醇
一
0

.
1 % 磷

酸(三乙胺调 PH 值至 6
.
0) 分离效果最佳且峰形 良

好
。
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.
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理论板数应不低于 2 500
。

在此色谱条件下
,

供试品中的延胡索乙素与其

他杂质峰可达到基线分离
,

见图 1
。
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图 1

2
.
2 对照品溶液的制备

延胡索乙素对照品( A )和延胡索药材供试品 (B) 色谱图

精密称取以五氧化二磷 表 1 回收率试验结果

为干燥剂减压干燥 24 h 的延胡索乙素对照品适量
,

加甲醇每 lm L 含 46协g 的对照品溶液
。

2

.

3 供试品溶液的制备 取本品粉末 (过三号筛)

约 0
.
5 9「同时另取本品粉末测定水分(中国药典 2仪l〕

版一部附录 IX H 第一法 )〕
,

精密称定
,

置瓶底烧瓶

中
,

精密加入氨水
一 甲醇(1: 20 )50 mL

,

称定重量
,

冷

浸 lh 后加热回流 lh
,

放冷
,

再称定重量
,

用氨水
一 甲

醇(1 : 20 )补足减失的重量
,

摇匀
,

滤过
,

精密吸取续

滤液 25 m L
,

蒸干
,

残渣加甲醇溶解
,

定量转移至 sm L

量瓶并稀释至刻度
,

摇匀
,

即得
。

2

.

4 线性关系考察 分别精密吸取延胡索乙素对

照品溶液(114
.
72林g/ m L ) l

,

2

,

4

,

6

,

8

,

1 0

,

1 2 林L
,

注

人液相色谱仪
,

以色谱峰面积(Y )对进样量 (X )进

行线性回归
,

得线性方程为
:Y 二 0

.

8 38 X
一
2

.
4
02 9

,
;

二
0

.

9 9 9 8
,

显示延胡索乙素对照品在 115
一 1 3 7 6

n g

范围内线性关系 良好
。

2

.

5 稳定性试验 取供试品溶液
,

按 以上色谱条

件
,

每隔一定时间进样 1 针
,

测定峰面积
,

结果 RSD

为 0
.
3%

,

显示供试品溶液在室温下放置 39h 内稳

定
。

2

.

6 重复性试验 精密称取样品 6 份
,

按
“
2

.

3
”

项

下方法制备供试品溶液
,

分别测定每份的含量
,

测得

平均含量为 0
.
830m 岁g沂52〕

= 1
.
4 % (

n = 6 )
。

2

.

7 回收率试验 采用加样 回收法
,

取已 知含量

的样品 0
.
259

,

精密加人延胡索乙素对照品溶液适

量
,

按
“
2

.

3
”

项下方法制备供试品溶液
,

测定供试品

溶液 中延胡索乙素含量
,

计算回收率
,

结果见表 l
。

原有量

(m g)

0
.
2083

0
.
2088

0
.
209 1

加人量

(m g )

0
.
1836

0
.
1836

0
.
2294

0
.
2294

0
.
2753

0
.
2753

测得量

(m g )

0
.
392

0
.
39 1

0
.
439

0
.
431

0
.
486

0
.
478

回收率%
平均回

收率%

RSD

(% )

]0()
.
33

99
.
24

100
.
41

0
.
2084 97

.
17 99

.
2 1

.
5

0
,

2 0 9 1 1 0 0

.

3 9

0

.

2 0 9 4 9 7

.

4 9

2

.

5 样品测定结果

依法测定延胡索中延胡索乙素的含量
,

结果见

表 2
。

表 2 样品含量测定结果

编号 来 源
延胡索乙素
含量 (% )

平均

含量( % )

浙江中医学院饮片厂

杭州凯伦医药有限公司

杭州华东医药有限公司

山东省药检所

江苏省药检所

浙江省药检所

浙江省药检所

浙江省药检所

浙江省药检所

浙江省药检所

浙江省药检所

山东省药检所

0
.
0 502 0

.
0 499 0

.
050

0
.
1 (X) 3 0

.
1 0() l

0
.
0 865

O
,

1

00

0

.

0 8 7 7 0

.

0 8 7

0 0 9 3 8 0

,

0 9 2 3
0

.

0 9 3

0

.

0 6 4 6 0

.

0 6 1 9 0

.

0 6 3

0

.

0 9 0 2

0

.

0 9 0 9

0

.

0 9 0 3 0

.

0 9 0

0

.

0 8 6 4 0

.

0 8 9

0

.

0 7 1 4 0

.

0 7 1 2 0

.

0 7 1

05
14

94
86

- l0000000

.

1 0 5 4 0

.

1 0 3 6

0

.

1 1 3 2 0

.

1
1

3 9

0

.

0 9 3 3 0

.

0 9 4 8

01
020304
05

0708 0609
10

l l

l 2 0

,

0 8 7 1 0

.

0 8 4 0

3 讨论

3
.
1 提取溶剂的选择 根据延胡索乙素为叔胺类
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生物碱难溶于水而易溶于有机溶剂的性质
,

分别考

察了甲醇
、

乙醇
、

氯仿及氨水
一 甲醇(1 :20) 等溶剂

对含量测定结果的影响
,

结果氨水
一 甲醇 (l : 20 )

提取效率明显较其它溶剂高
,

故实验选择以氨水
-

甲醇(1 :20) 作为提取溶剂
。

3

.

2 提取方法的选择 分别比较了加热回流提

取
、

超声提取及索氏提取等方法
,

结果超声提取效率

偏低
,

回流和索氏提取结果相仿
,

但由于后者费时故

选择加热回流提取
。

另对回流时间进行了比较
,

认

为回流提取 1 小时即可提取完全
。

3

.

3 实验中考察 了柱温对分 离度及柱效的影响

分别采用 40℃
、

3 5 ℃
、

3 0 ℃
、

2 5 ℃
、

2 0 ℃
、

1 5 ℃ 等柱

温
,

结果显示随着柱温的升高
,

保留时间缩短
,

且柱

温每增加 1℃
,

保留时间缩短约 1
.
5%

,

这与相关文

献报道是基本一致
:
柱温每增加 1℃

,

保留值 (K )通

常能减小(1
一
2) %

,

特别是在分离可 电离样品时
,

温度的选择性就显得更加明显
。

而柱温升高
,

对分

离度无明显 的影响
,

但理论板数显 著提高
,

柱效增

强
。

由上认为采用较高柱温可缩短分离 时间
,

提高

效率
。

但柱温过高
,

对色谱柱的要求较高
,

综合以上

各因素
,

故选用 35 ℃ 的柱温
。

3

.

4 实验中分别比较了 Agi挽
ntzorb a

x Extend Cl,
、

D i
s e o v e

ry C

. :
、

A L L t i m
a

C

l s 、

D i k m
a

D i
a
m

o n s
i L C

. s 、

A
gi 玫nt zo rb ax O D S 等不 同色谱柱对分离延胡索 乙

素的影响
,

结果
:AgiLe

ntzorb a
x Extend C ;,

、

D i
s e

o
v e 仃

C l:
、

D i k m
a

D i
a
m

o n s
i L C

: 8 、

A g i晚
nt zorbax O D S 对分

离延胡索乙素效果较好
,

均能达到 良好的分离
。

其

中前两者延胡索乙素与其他杂质峰的分离度可达到

7 以上;采用 Dikm a Diam onsiL e ls分离度也可达到

1
.
5 以上

,

且峰形亦 良好 ;而采用 A LLti m
a C I:柱延胡

索乙素色谱峰不能与其他杂质峰完全分离
,

且显示

有前沿峰
。

由此可见虽 同为以十八烷基键合硅胶为

填料色谱柱
,

但由于硅胶的原料
、

纯度的区别
,

键合

技术和封端技术的不 同等原 因
,

致使色谱分离结果

相差较大
。

因此在制订含量测定方法确定色谱条件

时应考察在不同色谱柱下的分离效果
,

尤其是 中药

本身成分复杂
,

干扰组分多
,

通过比较不同色谱柱的

分离结果从而确定最佳分析条件
,

可使分析方法更

具适用性
。

3

.

5 对 12 批延胡索药材进行了测定
,

结果延胡索

乙素含量结果较为集中
,

基本在 0
.
07 %

一
0

.
1 % 之

间
,

为制订延胡索药材延胡索乙素含量限度指标提

供了参考依据
。
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H P L C 法测定复方当归滴丸中阿魏酸的含量

张悦晗
,

张爱华
,

钟小群(江西省药物研究所
,

江西 南昌 33 00 29)

摘要 目的
:
建立复方 当归滴丸的含量测定方法

。

方法 :采用高效液相色谱法 A LLti m
a C !、色谱柱

,

流动相
:
甲

醇 一 1 % 冰醋酸溶液 (30 : 70 )
,

检测波长 323
nm 。

结果 :平均回收率 98
.
90 % (R SD 二 0

.

87 % ) 结论 :本法 简

便
,

准确可行
,

适用于该制剂的质量控制
。

关键词 反相高效液相 色谱法 ;阿魏酸 ;复方 当归滴丸 ;含量测 定
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