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反相高效液相色谱法测定归辛冲剂阿魏酸的含量
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摘要 }目的  用反相高效液相色谱法测定归辛冲剂中阿魏酸的含量 ∀方法  以 �µµ̈ª∏̄¤µ≤t{
为分析柱 ktsΛ°owqy°° ≅

uxs°°lo流动相 }xh醋酸溶液 2甲醇 kzxΒuxlo流速 }t°�# °¬±
pt
o检测波长 }vus±°∀结果  阿魏酸的浓度在 sqstvx ∗ sqwvty

°ª# °�
pt范围内与峰面积呈良好的线性关系 kρ� sq||||l∀加样回收率为 |uqzqh k� ≥⁄ � tqzh l∀结论  本方法简便 !准

确 !可靠 o可以作为归辛冲剂的质量控制指标之一 ∀
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  归辛冲剂由当归 !细辛 !白芍 !桂枝 !甘草 !通草等组成 o

具有温经散寒 o养血通脉 o行气止痛之功效 ∀用于各种血管

性头痛 o红斑肢痛 o冻疮等病的治疗及预防 o也可用于心脑缺

血性疾病 ∀处方中当归 !川芎 !甘草所含阿魏酸为归辛冲剂

主要作用的活性成分之一 o也是多种制剂中的定量成分 ∀本

文参照文献 ≈t ∗ v 
o采用 � °2� °�≤法测定了归辛冲剂中阿魏

酸的含量 o作为归辛冲剂的质量控制指标之一 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 �≤ 2ts�×√³泵 o检测器 ≥°⁄2ts�√³o工

作站 ≤ ¤̄¶¶2ts�√³k日本岛津 l~甲醇为色谱纯 o醋酸乙酯 !醋

酸为分析纯 ~阿魏酸对照品 k中国药品生物制品检定所 o批

号 }zzv2||tslo归辛冲剂 k唐都医院自制 l∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱为 �µµ̈ª∏̄¤µ ≤t{
为分析柱 ktsΛ°o wq y°° ≅

uxs°°l~流动相 }xh醋酸溶液 2甲醇 kzxΒuxl~流速 }tqs°�#

°¬±
pt
~检测波长 }vus±°∀

2q2  标准曲线的绘制

精密称取阿魏酸对照品约 w°ªo用甲醇溶解并定容于

ts°�量瓶中 o配制成对照品溶液 ∀再将对照品溶液依次稀

释配制成浓度为 sqwvtyosqutx{osqtsz|osqsxwsosqsuzso

sqstvx°ª# °�
pt的溶液 o分别进样 o进样量 usΛ�∀以峰面积

为纵坐标进样量为横坐标绘制工作曲线 o回归方程 ≤ �

|qtty ≅ ts
w
� n vqvvz ≅ ts

x
oρ� sq||||o线性范围 sqstvx ∗

sqwvty°ª# °�
pt ∀

2q3  样品溶液的制备

精密称取样品 uªo加 zs°�蒸馏水溶解 o用 xh碳酸钠溶

液调 ³�到 tso煮沸 x°¬±o冷却 o离心 ts°¬±kysssµr°¬±l∀倾

出全部上清液至原烧杯中 o用 t°²̄ r �盐酸液调 ³�到 vo浓

缩至约 vs°�o全部移入 tss°�的分液漏斗中 o用水饱和的醋

酸乙酯萃取 y次 o每次 vx°�o合并醋酸乙酯 o水浴挥干溶媒 ∀

残渣用 ts°�甲醇分 w次溶解 o用 sqwxΛ°过滤于 s̄°�量瓶

中 o定容 o得到样品溶液 ∀

2q4  空白样品溶液的制备

按处方去掉当归 !川芎 !甘草配制成阴性样品 o按方法

/ uqv0对样品进行处理 o配制空白样品溶液 ∀将上述对照品

溶液 !样品溶液 !空白样品溶液按上述色谱条件测定 o结果见

图 t∀

图 1  高效液相色谱图
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�q对照品溶液  �q样品溶液  ≤ q空白样品溶液

�q¶·¤±§¤µ§¶²̄∏·¬²± �q¶¤°³̄¨¶²̄∏·¬²± ≤ q¥̄¤±®
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2q5  回收率试验

分别称取样品 tq|vtzª!tq|xu|ª!tq|uyzª各加 sqtsz|°ªr

°�溶液 t°�o按照方法 uqv对样品进行处理 ∀精密测定三次

的结果为 }平均回收率 |uqzh o� ≥⁄ �tqzh ∀结果见表 t∀

表 1  加样回收率结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

标准品加

入量 k°ªl

样品中阿魏

酸含量 k°ªl

实测值

k°ªl

回收率

kh l

平均回收率

kh l

� ≥⁄

kh l

sqtsz| sqwvt{ sqxvtv |uqu

sqtsz| sqwz{v sqxz{t |uqx |uqz tqz

sqtsz| sqwyst sqxyts |vqx

2q6  精密度试验

取 /线性关系 0项下浓度为 sqtsz|°ª# °�
pt的溶液 o连

续进样 x次 o峰面积 � ≥⁄ � tqth ∀

2q7  重复性实验

取同一种样品进行 x次平行实验 o分别进行测定 o测得

的含量为 squzxs°ª# ª
pt
o� ≥⁄ � vqy{h ∀

2q8  稳定性实验

将阿魏酸对照品溶液在室温下放置 sovoyotuouw«时分

别测定 o结果峰面积变化不大 o其 � ≥⁄为 tqxh ∀

2q9  样品含量测定

精密称取不同批次的样品 o按照方法 / uqv0处理 o按

/ uqt0项下色谱条件精密进样 o并以外标法计算样品中阿魏

酸的含量 ∀结果见表 u∀

3  讨论

3q1  当归 !甘草 !川芎中都含有阿魏酸 o因这几味药产地 !采

收季节 !加工炮制过程等一些因素进一步影响到归辛冲剂阿

魏酸含量 o所以要控制好冲剂的质量 o原料药的质量控制也

表 2  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批号
样品中阿魏酸平均含量

k°ª# ªpt l

� ≥⁄

kh l

ussvsxsy squuzy

ussvsxsz squxwz xqzx

ussvsxs{ squvyz

是很重要 o且是必不可少的 ∀

3q2  本实验对比了四种提取方法 }用甲醇从制剂中直接提

取阿魏酸 o用醋酸乙酯从制剂中直接提取阿魏酸 o酸 !碱处理

后醋酸乙酯萃取法以及酸处理后乙醚萃取法 o结果相比之下

酸 !碱处理后醋酸乙酯萃取法的方法效果较满意 o杂质峰少 o

萃取率高 o实验表明寻找一个合适的提取方法可以达到事半

功倍的效果 ∀

3q3  稳定性实验表明 o阿魏酸的分解转化与其浓度有关 o高

浓度的对照品溶液在室温下很稳定 o基本不分解 o但浓度为

sqstvx°ª# °�
pt的阿魏酸标准品溶液测定的结果表明 o放

置时间较长阿魏酸分解转化就越多 o分解峰的面积不断增

加 o虽然不影响实验的结果 o但应引起重视 ∀
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摘要 }目的  建立同时测定三黄片中葸醌类衍生物含量的 � °2� °�≤∀方法  用 ≠ • �2≤t{
反相柱 kuss°° ≅ wqy°°otsΛ°lo流

动相为甲醇 2sqth磷酸溶液 k|sΒtslo流速为 tqs°�r°¬±o检测波长为 wws±°∀结果  本法线形关系良好 o平均回收率为

|yqvzh ∗ tstqu{h o� ≥⁄ sq{h ∗ tqs{h ∀结论  建立的定量方法可用于三黄片质量控制标准 ∀
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