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ＨＰＬＣ测定元胡药材中脱氢延胡索碱的含量
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摘要：目的　 建立元胡药材中脱氢延胡索碱含量测定方法。方法　 色谱柱使用Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ （２５０ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；乙腈
０． ２％醋酸（１８∶ ８２）为流动相；检测波长为３４０ ｎｍ；流速１ ｍＬ·ｍｉｎ －１。结果　 盐酸脱氢延胡索碱在进样量０． １６３ ０ ～ １． ６３０ ４
μｇ范围内线性关系良好，回归方程为：ｙ ＝ １ ５５３． ５ｘ ＋ １． ３０６ １，ｒ ＝ ０． ９９９ ９；平均回收率为９７． ９％，ＲＳＤ为１． ３８％ ，ｎ ＝ ９。结
论　 本方法简便，灵敏，准确，重现性好，可用于元胡药材的含量测定和质量控制。
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　 　 元胡为罂粟科植物延胡索Ｃｏｒｙｄａｌｉｓ ｙａｎｈｕｓｕｏ
Ｗ． Ｔ． Ｗａｎｇ的干燥块茎［１］，具有活血、利气、止痛
的功效。药理研究表明，元胡中生物碱对心血管、神
经、消化、内分泌等系统均有明显的药理作用。元胡
的主要成分是生物碱，延胡索乙素主要为镇痛、镇静
作用；脱氢延胡索碱有明显的扩张冠状血管，改善心
肌微循环的作用，能提高心肌耐缺氧能力，对心肌缺
血，坏死有保护作用。文献报道多以测定延胡索药
材中延胡索乙素为指标，而对其所含的季铵型生物
碱小檗碱的测定很少报道［２４］。我国药典２００５版一
部也以延胡索乙素为含量测定指标，这很难全面控
制元胡药材的内在质量。为此笔者建立了高效液相
色谱仪测定元胡中季铵型生物碱盐酸脱氢延胡索碱
含量方法，以进一步控制该药材质量。
１　 仪器与试药

岛津ＬＣ２０ＡＴ系列高效液相色谱仪（ＬＣ２０ＡＴ
泵，ＳＰＤ２０Ａ紫外检测器），Ｎ２０００色谱工作站。

乙腈为色谱纯，其余为分析纯。盐酸脱氢延胡

索碱由浙江省药检所惠赠，纯度９９． ５％。元胡药材
购自杭州中药饮片厂（批号：２００５１２０４，２００６０７０６，
２００６１２０７，２００７０８１２）。
２　 方法与结果
２． １　 色谱条件

色谱柱Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ （２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５
μｍ）；乙腈０． ２％醋酸（１８∶ ８２）为流动相；检测波长
为３４０ ｎｍ；流速１ ｍＬ·ｍｉｎ －１；柱温３０ ℃；在此条件
下能得到较好分离，见图１。

图１　 盐酸脱氢延胡索碱的高效液相色谱图
Ａ盐酸脱氢延胡索碱对照品；Ｂ元胡药材；１盐酸脱氢延胡索碱
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２． ２　 对照品溶液的制备
精密称取盐酸脱氢延胡索碱对照品适量，加甲

醇制成每１ ｍＬ含３２． ６０８ μｇ的对照品溶液。
２． ３　 供试品溶液的制备

精密称取元胡药材粉末约１． ０ ｇ，置５０ ｍＬ量瓶
中，加０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸８０％甲醇溶液至刻度，超
声３０ ｍｉｎ，冷却至室温，补足减失的溶剂，摇匀，滤
过，精密量取续滤液１５ ｍＬ置２５ ｍＬ量瓶中，用氨水
调ｐＨ至中性，加０． ２％醋酸溶液至刻度，摇匀，即
得。
２． ４　 线性关系考察

取盐酸脱氢延胡索碱对照品适量，加甲醇至每
１ ｍＬ含２０３． ８ μｇ的溶液，分别精密量取１． ０，２． ０，
３． ０，４． ０，５． ０，６． ０，８． ０，１０． ０ ｍＬ置２５ ｍＬ量瓶中，
加甲醇至刻度，摇匀，各进样２０ μＬ，测定峰面积，以
峰面积／ １ ０００为纵坐标（Ｙ），盐酸脱氢延胡索碱进
样量为横坐标（Ｘ）作线性回归，线性范围０． １６３ ０ ～
１． ６３０ ４ μｇ，回归方程为：ｙ ＝ １ ５５３． ５ｘ ＋ １． ３０６ １，ｒ
＝０． ９９９ ９。
２． ５　 仪器精密度试验

取每１ ｍＬ含３２． ６０８ μｇ的对照品溶液２０ μＬ，
连续进样６针，盐酸脱氢延胡索碱峰面积ＲＳＤ为
０． ７１％。
２． ６　 溶液稳定性试验

取供试品溶液，分别在０，１，２，３，４，７ ｈ进样，盐
酸脱氢延胡索碱峰面积ＲＳＤ为０． ９２％，表明供试品
溶液在７ ｈ内稳定。
２． ７　 精密度试验

取同一批元胡药材，按“２． ３”项下制备，于同一
日内和不同日间（６ ｄ内，每日测定１次）分别测定
含量６次，计算日内和日间精密度。测得日内盐酸
脱氢延胡索含量分别为２． ３６，２． ３３，２． ３９，２． ３６，
２． ３５，２． ３３ ｍｇ·ｇ －１，ＲＳＤ为１． ００％；日间盐酸脱氢
延胡索含量分别为２． ３６，２． ３１，２． ３０，２． ３４，２． ３７，

２． ３３ ｍｇ·ｇ －１，ＲＳＤ为１． １７％。
２． ８　 加样回收率试验

取元胡药材９份，分别按低、中、高三个量级加
入盐酸脱氢延胡索对照品，按“２． ３”项下制备，分别
进样２０ μＬ，计算得回收率为９７． ９％，ＲＳＤ 为
１． ３８％。见表１。
２． ９　 样品含量测定

按拟定方法进对照品溶液和供试品溶液各２０
μＬ，测定样品中盐酸脱氢延胡索碱含量。见表２。
表１　 回收率试验结果
Ｔａｂ １　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ
药材中脱氢延胡
索碱的量／ μｇ

实测值
／ μｇ

加入的脱氢延胡
索碱的量／ μｇ

回收率
％

平均回收率
／ ％

ＲＳＤ ／ ％

１ １８６． ８ ２ ０８８． ８ ９１７． １ ９８． ４
１ １８６． １ ２ ０９４． ３ ９１７． １ ９９． ０
１ １７９． ２ ２ ０８５． １ ９１７． １ ９８． ８
１ １８１． ２ ２ ２８７． ６ １ １４１． ３ ９６． ９
１ １８０． ３ ２ ２７２． ２ １ １４１． ３ ９５． ７ ９７． ９ １． ３８
１ １８０． ４ ２ ３０９． ２ １ １４１． ３ ９８． ９
１ １８０． ５ ２ ５２１． ０ １ ３８５． ８ ９６． ７
１ １７８． ４ ２ ５１７． ９ １ ３８５． ８ ９６． ７
１ １７９． ７ ２ ５６５． ４ １ ３８５． ８ １００． ０

表２　 药材含量测定（ｎ ＝ ６）
Ｔａｂ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ （ｎ ＝ ６）

批号 盐酸脱氢延胡索碱含量／ ｍｇ·ｇ － １ ＲＳＤ ／ ％

２００５１２０４ ２． ３６ １． ００
２００６０７０６ １． ６７ １． ４６
２００６１２０７ １． ７５ １． ２２
２００７０８１２ １． ８４ １． ２６

３　 讨论
笔者曾经试过用水，甲醇，５０％甲醇，８０％甲醇

以及０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸水溶液，０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸
甲醇溶液，０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸５０％甲醇溶液，０． １
ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸８０％甲醇溶液等８种溶剂进行回流
和超声提取比较，从药材中盐酸脱氢延胡索碱含量
来判断提取效率，结果是０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸８０％甲
醇溶液超声３０ ｍｉｎ提取效果最好。见表３。

表３　 不同溶剂提取比较
Ｔａｂ ３　 Ｅｘｔｒａｃｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓｏｌｖｅｎｔ

不同溶剂
超声３０ ｍｉｎ

药材盐酸脱氢
延胡索碱含量／ ｍｇ·ｇ － １

不同溶剂回流
９０ ｍｉｎ

药材盐酸脱氢延
胡索碱含量／ ｍｇ·ｇ － １

０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸甲醇溶液 １． ５６ ０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸甲醇溶液 ２． ３３
０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸８０％甲醇溶液 ２． ３６ ０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸８０％甲醇溶液 １． ９１
０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸５０％甲醇溶液 ２． ２９ ０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸５０％甲醇溶液 ２． ２３
０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸水溶液 ２． ０６ ０． １ ｍｏｌ·Ｌ －１盐酸水溶液 ２． ０４

甲醇 ０． ３３ 甲醇 １． １３
８０％甲醇溶液 １． ６６ ８０％甲醇溶液 ２． １６
５０％甲醇溶液 ２． １３ ５０％甲醇溶液 １． ９０

水 １． ０３ 水 １． １０
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ＨＰＬＣ测定氨酚伪麻美芬片Ⅱ ／氨麻苯美片中对乙酰氨基酚血药浓度
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摘要：目的　 建立高效液相色谱法测定氨酚伪麻美芬片Ⅱ ／氨麻苯美片中对乙酰氨基酚的血药浓度。方法　 血浆样品用６％
高氯酸沉淀蛋白。色谱柱为Ｚｏｒｂａｘ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢＣ１８柱（１５０ ｍｍ ×４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流动相为０． ０２ ｍｏｌ·Ｌ１甲酸铵溶液（含甲酸
０． ２％）甲醇乙腈（９１∶ ４． ５∶ ４． ５），流速为１． ０ ｍＬ·ｍｉｎ１，紫外检测波长２４５ ｎｍ。结果　 血浆中内源性物质对样品测定无干
扰。本方法线性范围为０． １ ～ ２０ μｇ·ｍＬ１（ｒ ＝ ０． ９９９ ６），最低定量浓度为０． １ μｇ·ｍＬ１，方法回收率为９９． ８％ ～ １０１． ５％，日
内、日间ＲＳＤ均小于１２％。结论　 本法简便、准确，适用于对乙酰氨基酚药代动力学的研究。
关键词：对乙酰氨基酚；高效液相色谱法；血药浓度
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　 　 氨酚伪麻美芬片Ⅱ ／氨麻苯美片是日夜分服型
抗感冒药，其中氨酚伪麻美芬片Ⅱ为日用片，处方成
分为对乙酰氨基酚、盐酸伪麻黄碱及氢溴酸右美沙
芬；氨麻苯美片为夜用片，除上述成分外还含有盐酸
苯海拉明。该药采用日夜分开给药的方法，白天服
用日片能迅速消除常见的感冒症状，且无嗜睡作用；
夜晚服用夜片可增加抗过敏和镇静催眠作用，使病

人更好地休息，为白天工作储备精力。对乙酰氨基
酚（ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ）是临床常用的非甾体解热镇痛
药，临床用于感冒、发热、头痛、关节痛、神经痛及偏
头痛等。文献报道测定血浆中对乙酰氨基酚浓度的
方法主要是ＨＰＬＣ［１７］，但都不同程度地存在着样品
处理过程复杂、分析时间长等。笔者在参考文献［１］

的基础上，建立了一种简便、灵敏、快速的ＨＰＬＣ紫
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