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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 �� � � �� 等溶剂

对含量测定结果的影响
,

结果氨水
一 甲醇 �� � �� �

提取效率明显较其它溶剂高
,

故实验选择以氨水
�

甲醇 �� � ��� 作为提取溶剂
。

�
�

� 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 � 小时即可提取完全
。

�
�

� 实验中考察 了柱温对分 离度及柱效的影响

分别采用 � �℃
、

� � ℃
、

� � ℃
、

� � ℃
、

� � ℃
、

�� ℃ 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 �℃
,

保留时间缩短约 �
�

� �
,

这与相关文

献报道是基本一致
�
柱温每增加 � ℃

,

保留值 �� �通

常能减小 ��
一
�� �

,

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 �� ℃ 的柱温
。

�
�

� 实验中分别比较了 �� �挽
� � � � �� � � � � �� � � �

� , 、

� ���  ! � ��  
� � 、

� ����� � �
�� 、

� ��� � � �� � � � � �� �
� � 、

���玫�� ��  ! �� � �  等不 同色谱柱对分离延胡索 乙

素的影响
,

结果
� � � ���

� � � � �� � � � � �� � � �
� , 、

� ��� � � �仃

� ��
、

� ��� � � �� � � � � �� �
� � 、

� � �晚
� � � � �� � � �� � 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

� 以上 � 采用 � ��� � � �� � � �  �� �
��

分离度也可达到

�
�

� 以上
,

且峰形亦 良好 �而采用 � ��� � � �
��
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
。

�
�

� 对 �� 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 �
�

�� �
一 �

�

�� 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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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 � ��� � � �
� 、

色谱柱
,

流动相
�

甲

醇 一 �� 冰醋酸溶液 ��� � � � �
,

检测波长 � � � � �
。

结果 � 平均回收率 ��
�

�� � �� � 二 �
�

�� � � 结论 � 本法 简

便
,

准确可行
,

适用于该制剂的质量控制
。
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复方当归滴丸是由当归
,

川芍
,

红花组成的中药

复方制剂
,

具有活血通经
,

祛癖止痛之功效
,

用于痛

经
、

经闭
、

跌打损伤
、

风湿痹痛等症的治疗
。

本文采

用高效液相色谱法对方中的主要成分阿魏酸进行了

定量测定
,

实验结果表明
,

测定方法的回收率及精密

度都较好
,

本方法确实可行
。

1 仪器与试药

1
.
1 仪 器 W ate

rS 5 15 高 效液 相色谱仪 W arers

248 7 紫外检测器及 H S 色谱数据工作站
。

1

.

2 试剂与药品 阿魏酸对照品 (中国药品生物

制品检定所)
,

甲醇 (色谱纯 )
,

水 (双蒸水 )
,

复方 当

归滴丸(本所研制)
,

其它试剂均为市售分析纯
。

2 方法与结果

2
.
1 色谱条件 色谱柱

:A L L tim a C 18柱(4
.
6m m x

25o m m
,

5 协m )
,

流动相
:
甲醇

一 l % 冰醋酸 (30 : 70 )
,

流速
:1
.
om l/ m i

n ,

检测波长
:32 3nm

,

柱温
:30℃

。

2

.

2 对照品溶液的制备 精密称取阿魏酸对照品

适量
,

加 1% 冰醋酸甲醇溶液制成每 lm L 中含阿魏

酸 28林g 的溶液
。

2

.

3 供试品溶液的制备 取复方当归滴丸捣碎
,

精

密称取约 0
.
59 ,

加水 10 m L 超声使溶解
,

后转移置分

液漏斗中
,

用乙醚振摇提取 5 次(20 m U 次 )
,

合并乙

醚液
,

低温挥干
,

残渣加 1% 冰醋酸 甲醇溶液溶解并

转移置 25 m L 容量瓶中
,

定容
,

摇匀
,

0

.

45
协m 微孔滤

膜过滤
,

即得
。

2

.

4 空白试验 取不含当归
,

川芍的空 白制剂样

品
,

按照供试品溶液制备方法制备
,

在上述条件下测

定
。

结果在对照品阿魏酸峰位上无其它干扰峰出

现
,

证明空白试验无干扰(见图 1)
。

2

.

5 线性关系的考察 精密称取阿魏酸对照品适

量
,

加 1% 冰醋酸甲醇溶液制成约 0
.
lm 岁m L 的溶

液
,

摇匀
,

进一步稀释成每 lm L 中含 4
.
924

、

9

.

8
48

、

1 9

.

6 9 6

、

2 9

.

5 4 4

、

3 9

.

3 9 2

、

4 9

.

2 4 0 林g 的溶液
,

分别进

样 10卜L
。

以进样量为横坐标
,

峰面积为纵坐标绘制

标准曲线
,

得回归方程 Y
= 5 811 728

.
5X 一

6 7 6 1
.

9
,

r

=
0

.

9 9 9 9

。

结果表 明阿魏酸 在 0
.
049 24 一

0

.
4 9 2

4 林g 范围内有 良好的线性关系
。

2

.

6 精 密度试验 在上述色谱条件下
,

取同瓶供试

液重复进样 6 次(每次 10 林L)
。

测得峰面积的 R SD

= 0
.
4 8 % (n = 6 )

。

2

.

7 稳定性试验 在上述色谱条件下
,

取同瓶供试

液
,

避光放置
,

分别于 0
、

1

、

2

、

3

、

5

、

8

、

1 0

、

2 4 小 时测

定
,

观察其稳 定性
,

测得 阿魏 酸 峰面 积的 RSD
二

0

.
3 3 %

。

表明供试液在避光条件下放置 24 小时稳

定性 良好
。
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B 对照品

图 l 复方当归滴九 H PL C 图谱

6
’

弓
‘

l
b

’

l’s
’

为
’

北
’

s’0C 供试液

2
.
8

备
。

二
6 )

重复性试验 取同一批号的样品 6 份
,

依法制

在上述色谱条件下测定
,

结果 R SD
= 0
.
58 % (。

2

.

9 加样回收试验 取 已知含量的样品适量
,

精称

6 份
,

每份分别加人一定量的阿魏酸对照品
,

依法制

备
,

在上述色谱条件下测定
。

结果测得平均回收率
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为 98
.
90% (RSD = 0

.
87% )

。

结果见表 l。

表 1 加样回收试验结果 (
n =
6)

编号 样品中阿魏酸的含量 (m g) 加人 阿魏酸对照品的量 (m g) 实测量 (m g ) 回收率(% ) 平均值(% ) RSD (% )

0
.
3304

0
.
332 1

0
.
3309

0
.
3333

0
.
3396

0
,

3 2 8 8

0

.

3 3 4 2

0

.

3 3 4 2

0

.

3 3
4

2

0

.

3 3 4 2

0

.

3 3
4

2

0

.

3 3 4 2

0

.

6 6 1 0

0

.

6 6
( 科

0
.
6 6 1 8

0
.
6 64 7

0
.
6 74 8

0
.
6 5 56

9 8
.
9 2

9 8
.
2 3

9 9
,

0
1

9 9

.

1
6

1
0 0

.

3 0

9
7

.

9 9

9 8

.

9 0

2

.

10 样品的含量测定

按上述方法测定三批样品中阿魏酸含量
,

结果

批号为 011012
,

0 1 1 0 1 5

,

0 1 1 0 1 5 的含量 (m g/ g)分别

为 1
.
32

,

1

.

3 0

,

1

.

2 9

。

3 讨论

3
.
1 在供试品溶液的制备过程中

,

为保证样品中阿

魏酸充分提取
,

杂质尽可能少
,

采用同一批样品分别

对提取溶剂
、

方法进行了试验
,

比较 了以甲醇
、

1 % 冰

醋酸 甲醇
、

甲醇
一 甲酸 (95 :5 )

、

乙 酸乙 醋
一 甲酸

(95 :5) 为溶剂的超声处理和回流的方法
,

以及乙醚

为溶剂的萃取方法
。

结果表明乙醚萃取的方法不仅

测得的阿魏酸含量高
,

且可将大部分杂质除去
,

供试

品溶液颜色最浅
,

有利于对色谱柱的保护
。

3

.

2 阿魏酸为有机酸类化合物
,

在酸性条件下较稳

定
。

实验表明
,

用 l% 冰醋酸 甲醇溶液配制 的阿魏

酸对照品溶液
,

置棕色瓶 中低温保存 比用纯 甲醇同

法放置的溶液更稳定
。
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三氯苯达哇中有机溶剂残留量测定方法学验证

韩加怡
,

郑国钢 (浙江省药品检验所
,

浙江 杭州 31 以洲〕4 )

摘要 目的
: 用气相 色谱法测定三氯苯达哇 中有机溶 剂残留量

。

方法 :采用 高效毛细 管色谱柱 IN N O W A X

(30 m
x 0
.
犯 m m x o

.
25 协

m)
,

检测 器为 FI D
,

应用程序升温
,

直接进样法检测
。

结果 :两 个测 定 系统 中乙 醇
、

D M F

、

乙酸与所用 内标
、

溶 剂 互 不干扰
,

分 离度及检 出灵敏度均达到要求
,

三成分 的最小检 出 浓度分别 为

2
.
03 林酬m L

、

2

.

2 1 林岁m L 与 3
.
75林岁m L

。

结论 :本方法能准确控制样品 中残留溶剂
,

控制产品 的质量
。

关键词 气相色谱法 ;三氯苯达吐 ;残留量
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