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高效 液相色 谱一蒸 发光散 射检 测黄茂 药材 中黄蔑 甲普的 含量
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摘要 目的�采用 高效液相 色谱一蒸 发光散射 法�� !尤 一曰�� 刚定膜芙 黄茂中黄 茂甲普 的含量 方法�黄 茂药材经 甲醇一氨水 �� ���  !超声提 取,确定 实验条件 并进行 方法学考 察,色谱 条件�依不 ��特协世 ���� !∀卜 �

色谱柱�� ����� �� !!, �林�� 流 动相�八 相为乙睛 ,�弓相为 水,梯度洗 脱�流速 ���加,�� ��� ��柱温 �室温� 进样量��� 林�。��  !检测器 条件�漂 移管温度 ���七,载 气�空气 �压力� ���� !∀’,增 益值�� 结果�方 法学考 察

结果表明 ,黄茂甲 芬低、中 、高�个进 样量的 日内精密 度和日间 精密度的 �万�均 小于��� �,�� �内 稳定性 试验的��  分别为 ���� , 重复性试 验的况, �分�� 为 ����份� ,,���,最 低检侧限 分别为 ���� !∀职 ���、�,加 样回收率结 果分别 为����� ,�� � ���� ! ,,���膜 芙黄茂 中黄茂甲 普的含量 均符合 药典标准 讨论� 该

方法缩减 了黄茂 药材的前 处理步骤 ,测定结 果准确,能 够用于 黄茂药材 中黄茂甲 普含量侧 定的研究关键词 �� 尤一� � !∀黄茂 药材�黄 茂甲普� 含量刚定中图分类 号��� !文 献标识 码�� 文章编 号��� !∀ 一�� 一� �� !∀ !∀一 �� !∀一� �
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或膜荚黄 蔑Astra galu、men :br(inaceus (川S山 .)Bge. 测定 黄茂中黄 茂甲什的 含量,样 占l;前处理 需经过 11.的干燥根 ,具有补 气固表、 利尿排毒 、排脓、敛 疮牛肌 丁醇 萃取、氨试 液处理、 大孔树脂 吸附除 杂等步骤 ,等功效 ’〕。多年 的研究表 明,黄茂 皂首是黄 茂药效 过程繁 琐,六接 导致方 法的回收 率较低 、重现卞! 较

物质基础 的重要 组成之一 ,在抗衰 老、调节 免疫功 差 文献飞“」报 道的方法 与药典 基本类似 }IJ一十 采能、保护 心肌和 大脑缺血 等多方 面具有 显著作 用等度 洗脱的 力一法,使黄 荧甲二汗 的色谱峰 理沦塔 板

_ __ 数较低 ,峰展开 比较严重 ,导致定 址检测的 准确性 较基金项目: t一海市科委 利技攻关基 金(()241912 5)川,药2硬; 量控制r钧现 差器豁: 纪松岗(196 4一),男,副主 任药师 本 实验初 J,ll,IJC一 从,。梯 )、洗!。白 勺方法测 定

通讯作者: 娄子洋,『川 :(021)25070 400,E一majl :l()l」,】、川g@ ,26.‘(),,卜 药材 中黄茂甲 朴的含量 ,同时简 化J’样品 的制备 过
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缩短前处理时间和步骤
,

具有方法 回收率高
、

精

密度好等优点
、

1 材料

1
.
1 仪器 W aters高效液相色谱仪

: 510 型 H p LC

双泵
,
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e ( 〕
d y

n e
7 7 2 5 1 进样器 ;迪马 SE D E X 75 型蒸
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-
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J
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一

6 型超声仪 ;上海 淀

久 I>J 御 药材粉碎机 ;BdCHI R
一

2
00 型旋转蒸发仪

。

1

.

2 试药 黄蔑甲断对照品购 自中国药品生物制

品检定所(批 号
:078 1

一

9 8
07 )

;黄茂药材由上海华宇

药业有限公 司提供
,

并鉴定为膜英黄蔑 A.v tra 邵l。
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r a 了‘a c e u s
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h

.
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e .

的干燥根 ;甲醇和乙睛

为色谱纯 ;水为重蒸水

2 实验方法

2
.
1 色谱条件 色谱柱

:
依利特 H yper川 O D S Z 柱

(4
·
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, n
m x 2 5 o m m

,

5 林m ) ;流动相
:A 相为乙睛

,

B 相

为水
,

梯度洗脱
。

A 相含量随时间的变化
:5% (o -
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n

)

,

5 %

一 3 0 % ( 5
一 1 s m in

,

线性 )
,

3 0 %
一 4 0 %

( 1 8
一 4 O m i

n ,
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,

4 0 %

一 8 5 % ( 4 0
一 4 2 m i n

,

线

性)
,

8 5 %

一 9 5 % ( 4 2
一
6 0 m i n

,

线性 ) ;流速
:1
.
o m l了

川 in ;柱温 :室温 ;进样量
:
20 卜L

二

2

.

2 对照品溶液 的制备 精密称取黄茂甲首对照

品 6
.
93 m g

,

置 10 m L 量瓶 中
,

加 甲醇溶解并稀释至

刻度
,

摇匀
,

即得(每 lm L 中含黄茂 甲昔 693
.
0林g )

。

精密量取对照品溶液 2
.
5 、

0

.

5

、

0

.

25

、

0

.

05
m I

J ,

分别

置 sm L 量瓶 中
,

加 甲醇至刻度
,

摇匀
,

即得浓度为

346
.
5

、

6 9

.

3 0

、

3 4

.

6 5

、

6

.

9 3 o m g / m l 的对照品溶液
,

置

于 4℃冰箱保存
。

2

.

3 线性关系考察 分别将不同浓度的对照品溶

液依次连续进样
,

分别重复3 次
,

以对照品溶液浓度

的自然对数为横坐标(X )
,

峰面积的 自然对数为纵

坐标(Y )绘制标准曲线
,

计算回归方程

2
.
4 方 法学考察

2
.
4
.
1 精密度试验 以 6

.
9 30

、

6 9

.

3 0

、

6 9 3

.

0 林g/
rn L

的黄蔑甲昔对照品溶液
,

在 l’1 之内连续进样 5 次
,

以及连续 sd分别进样
,

根据所得峰面积分别考察日

内精密度和 日间精密度
。

2

.

4

.

2 稳定性试验 制备黄蔑药材样品溶液
,

分别

在 O
、

3

、

6

、

1 2

、

1 8

、

2 4

、

3
6

、

4 8 h 测定黄蔑 甲营的峰面

积
,

考察稳定性
〔〕

2

.

4

.

3 重复性试验 精密称取同一批次黄蔑药材

样品 5 份
,

各约 1
.
09

,

分别制成样 品溶液
,

进样分

析

2
.
4
.
4 检测限考察 将黄茂甲昔对照品溶液进行

稀释
,

以信噪比为 3 :l 时
,

确定其最低检测限

2
.
4
.
5 加样 回收率试验 精密称取黄茂甲昔含量

为 0
.
997 Om群g(黄茂药材粗粉 )3 份

,

各约 1
.
09

,

分

别精密加人 693
.
0卜群m L 黄茂甲昔对照品溶液 1

.
1 、

1

.

4

、

l

.

7 m I

J ,

制成样品溶液
,

每份测定 3 次
,

讨
一

算加

样回收率
。

2

.

5 样品测定 对 10 批次黄茂药材进行 含量测

定
、

黄茂药材样品溶液的制备
:
取黄茂药材粗粉约

]
.
摊 (过 40 目筛

,

60
℃ 干燥至恒重 )

,

精密称定
,

置

具塞锥形瓶中
,

精密加人甲醇 90 m L
,

氨水 10 m L
,

密

塞
,

超声处理 60 m in
,

滤过
,

滤渣用 甲醇洗涤 3 次
,

每

次 Zom l
,

合并滤液减压回收 至干
,

残渣用适量甲醇

溶解
,

转移至 sm L 量 瓶中
,

加 甲醇至 刻度
,

摇 匀
,

0

.

45
林m 滤膜滤过

,

弃去初滤液
,

取续滤液
,

即得
,

置

于 4℃冰箱保存
)

3 实验结果

3
.
1 标准曲线的制备 黄民甲昔的间归力

一

程为 Y

二 1
.
4 1 5 X + 7

.

5 0 9
, r =

0

.

9 9 9 4

,

在 6
.
930 -

69 3. 0林留m l 之间的线性关系良好

3
.
2 精密度考察 黄茂甲昔对照品溶液低

、

中
、

高

3 个浓度的日内精密度和 日间精密度的RSD 分另l]为

1
.
65%

、

0

.

8 5
%

、

0

.

4 9 % 和 1
.
57 %

、

0

.

4 3 %

、

0

.

7 0 %

。

结果表明方法的精密度良好
。

3

.

3 稳 定性 考察 黄蔑甲昔峰 面积 的 RSD 为

1
.
24%

。

结果表明供试品溶液在 48h 内稳定
。

3

.

4 重复性考察 黄茂药材中黄茂甲昔的平均含

量为 0
.
995 Zm岁g

,

R S D
=

1

.

2 6 % (

; ‘ =
5 )

,

表明方

法的重复性 良好
。

3

.

5 最低检测限考察 黄茂甲昔的最低检测限为

0
.
693 om 群m L

。

3

.

6 加样 回收率考察 黄茂药材中黄茂甲昔的加

样回收 率结果 为 97
.
05%

,

R S D
=

0

.

1 7 % (

n 二
3 )

。

黄茂药材色谱图见图 l
。

结果见表 l〔)

图 I

, ‘ 色

A
”

二
“

B

对照品(A )及黄蔑药材(B )的H PLc
一

E l川j 色谱图

l
一

黄茂甲廿
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表 l 黄茂药材中黄蔑甲普含量的

测定结果 (
n = 3 ,

见 士 、 ,
。州g)

批号 黄茂甲f

H 2003042903

H 2003042904

H 200208()50 1

H 2003043008

lf2003070802

H 200309220 1

H 2002070 90 1

H ZOO3 ll280 1

H 200304300 1

H 200305200 1

0
.
9970 士

()
.

0 14 8

1 2 0 0
士
0

.

0 14 0

2

.

8 3 1
士
0 0 14 2

1

.

6 7 0
士
0

.

0 2 15

1
.
4 3 8

士 ()

.
() 14 0

2
.

6 4 7
士
0

.

() 10 4

1
.

7 5 6
士
0 ()2 4 3

1
.
4 2 5

土
0

.
0 0 8 7

1

.

6 2 5
士
()
.

()0 9 5

0

.
7 1 2 0

士
0

.

0 0 9 3

4 讨论

4
.
1 在

“
2

.

1
”

项 的色谱条件下
,

以对照品溶液进

样
,

根据色谱参数计算系统适应性 黄
一

茂甲营的理

论塔板数为 21 4 798 ;分离度为 1
.
858 ;拖尾因 户为

1
.
0 11

「

4

.

2 为了获得最高灵敏度
,

需要调节 E LSD 的检测

器的载气压力和漂移管温度这 2 个最重 要的参数

通过实验可 以发现
,

在 1
.
ol n口m in 的流速条件下

,

设定 3
.
SBa:的载气压力和 40 弋 的漂移管温度 叮以

获得最大的检测灵敏度
。

当载气压力较低时
,

会因

喷出的雾滴不均匀产生色谱峰顶端尖刺的现象
;而

流速过高
,

则会 因为雾滴的粒度过小
,

使灵敏度 降

低 当温度漂移管过低时
,

流动相的蒸发会不完全
,

直接 由蒸发管流 出
,

导致检测信号较低 ;温度过高
,

则会使形成的微粒大小不均匀
,

导致精密度较差

另外
,

设定增益值为 7
,

可 以使信号的相应较高
,

且

基线的噪音不会对检测产生任何影响

4
.
3 直接以峰面积值与样品的浓度计算标准曲线

的线性较差
,

而将峰 面积与样品浓度值分别取 自然

对数后可得到理想 的线性关系
,

这种现象与 ELS D

的检测机理是 一 致的
。

当颗粒与光发生作用时
,

会

有多个类型的散射过程
,

均与颗粒的大小(D )及波

长(l) 有关
,

其散射光的强度是由不同类型组合而成

的
,

与样品的质址呈现双对数线性关系
。

4

.

4 对未经氨水处理的黄茂药材检测发现其中黄

蔑 甲昔的含量偏低
,

而经过氨水处理后的药材中黄

茂甲 什的含量明显增高
,

分析其原因主要为
,

氨水在

样品处理中的主要作用是将黄蔑醇类皂昔醋氨解为

黄蔑 甲什
,

从 而 明显 增 加药材 中黄蔑 甲营 的 含

量
’
~

按照中国药典 2005 年版规定黄茂中黄茂 甲

昔的含量 不得低于 0
.
040 % 的标准

,

10 批 次 GA P 黄

茂药材的质量均符合要求

4
.
5 将氨水 与甲醇直接混合提取黄茂药材 中黄蔑

甲营
,

具有和药典中采用的先提取再萃取后水解相

同的作用
,

而巨简化操作步骤
,

将样品的处理时间由

药典需要的 24 h 减少到 4h
,

且测定结果较高
,

稳定

性较好
,

能够保证测定结果的准确性
,

具有样品处理
J
决速

,

操作简便的优点
。
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摘要 目的 :采用高效液相法测 定阿 立呱哇片中阿立味吐的含量
、

方法 :用 Be
Ckm an C 18柱

,

以磷酸水溶液

(0
.
1m L 磷酸

,

加水 50 O m I
J,

加 三 乙胺调 节 pH 至 3
.
0 ,

摇 匀 ) 一 乙睛 (46 : 54 )为流动相
,

用 紫外检测 器于

25 4n m 波 长处检 测 结 果 :线 性 范 围为 2
.
08 8林留m L

一
66

.

81 6 卜舒m L ( 厂 =
0

.

99
9

99 )

)

平 均 回 收 率 为

99
.
39 %

。

结论 :本法具有操作简便
,

分析快速准确
、

干扰小等优点
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