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反相高效液相色谱法测定壮骨宁中芍药试的含量
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摘 要 采用 RI
) 一

H P L C 测定复方制剂壮骨宁中芍药贰的含量
。

方法快速
、

简单
、

精密
。

采用 C , :

柱和 o sD 柱
,

甲醇
一

异丙醇
一

1 %醋酸 ( 19
.

9
: ,

1
.

6
:

78
.

5) 为流动相
,

流速为 1 m l/ m in
,

检测波长为 23 0

n m
。

芍药贰的保留时间约为 10 m in
,

阴性干扰成分得到较好分离
。

标准曲线的相关系数为 0
.

9 9 9 9
,

平

均回收率为 100
.

17 %
,

变异系数为 0
.

46 %
。

关键词 高效液相色谱
;
含量测定
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芍药试

白芍具有养血柔肝
、

缓急止痛等功效川
。

其主要有效成分为芍药贰
。

壮骨宁复方制剂

以白芍为主
,

佐以牛膝
、

狗脊等
,

用于治疗腰

椎等 骨 质 增 生
,

疗 效 确切
。

本 文 运 用 R P
-

H P L c 测定了制剂中芍药贰的含量
,

有效地

消除了其它成分的干扰
,

建立了含量测定的

方法
,

获得了满意的结果
。

实验部分

1
.

1 仅器与药品

色 谱 仪
: H PI O9 0L

,
D A O 检 测 器

; 积 分

仪
: H P 3 3 9 6 A ;

芍药贰对照品
,

中国药品生物

制品研究所
;
壮骨宁冲剂

,

本室提供
。

L Z 色谱条件

色谱柱
: 2 0 e m 火 4

.
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,

装填 H y p e r s i l

o D S ;预柱 C 18 3 e m x 4
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6 m m ; 流动相
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5 ) ; 流速
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m l / m in ,

柱温
:
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检测

:
U V 2 3 0 n m
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度
,

摇 匀
,

作为样品液 ( )B
。

另精密称取 阴性

样 品 (去 白芍 ) 约 0
.

5 9
,

制备法同样品
,

作为

阴性对照液 (C )
,

称取 白芍的 50 % 乙醇提取

物适量
,

溶解后作为单味药对照液 ( D )
。

吸取

上述 4种溶液各 20 川
,

分别注入色谱仪
,

结果

见图 1
。

2
.

2 标准 曲线的制备和校正因子侧定

精密称取芍药贰对照品适量
,

乙醇溶解
,

配成五种浓度的标准品溶液
,

吸取溶液 20 川
,

分别注入色谱仪
,

以浓度对峰面积进 行线性

回归
,

建立线性回归方程及线性范围
:

A = 1 3 4 4 6 7 + 6 0 4 0 5C
, 尹

= 0
.

9 9 9 9 ( 九= 5 )

校正因子 了一耳一 、
.

6 2 火 , 0一 5

月

2
.

3 回 收率

精密称取芍药贰对照品
,

加入到样品中
,

提取制备同样品液
,

吸取溶液 20 川
,

注入色谱

仪
,

计算回收率
。

结果见表 1
。

结 果
T a b 1

.

D a t a o f r e e o v e r y o f P a e o n i f l o r i n s at n d a r d

2
.

1 样品制备与方法

精密称取芍药贰对照品适量
,

乙醇溶解
,

作为对照品液 ( A )
。

精密称取该冲剂约 0
.

5 9

(含白芍约 0
.

3 9 )
,

加 5 0 % 乙醇
,

超声提取 3 0

m i n 仁2〕
,

滤液置 2 5 m l 量瓶中
,

加 5 0 % 乙醇至刻
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F g i1
.

H L P Cs ho w ing t he s e Pa r a t io no f (A ) Pa e o nf l jo r is nt a nd a r d
,

( B ) s a m Pl e ,

( C ) i n t e r f e r e n e e e o m Pos i t i o n s a n d ( D ) 因 e o n i a la e t i f lo r a

.2 4 精密度考察

将 l 份样品溶液
,

进样 6 次
,

进样量均为

2
.

6 样品 的 .m] 定

精密称取样品 0
.

5 9
,

制备 同回收率项
,

2 0 0 1
,

结果见表 2
。

T a b 2
.

s a m P l e

N o
.

C o m Pa r is o n o f Pea k a r
ea

s a m o n g s i x i n ej e t i o n s o f o n e

按下式计算
,

结果见表 3
。

芍药贰的含量 m g / g 一 r 火 A 徉品 义 25 / w

P e a k a r e a
,

A A 口
,

% w
:

样品的重量
; f

:

平均校正 因子
; A :

样品的峰

9 36 12 4 5

9 2 0 if 8 9 9

9 3 5 0 0 6 4

9 2 8 45 6 1

9 2 5 6 4 5 3

9 3 4 8 5 8 3

9 3 0 13 0 2 0
.

6 7
面积

T a b 3
. ,

1飞l e e o n t e n t o f d i f fe r e n t s a m P l e s

N o .

eP a k a r e a A (
升
一 3 ) C o n t e n t

,

m g / g

2
.

5 稳定性实验

将同一份样品
,

于不同时间注入色谱仪
,

结果见图 2
。
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T h e pe a k a r
ae

o f d i f f e r e n t t i m e o b at i n
de i n je e t e d 2 0 , 1 t h e

s a m e sa m Pl e

中药复方制剂组分多
、

成分复杂
,

H P cL

具有很好地分离效果
,

为有效的含量测定办

法
。

在无合适内标的情况下
,

常用外标法
。

从

实验结果可知
,

本方法简便
、

快速
、

重现性好
。

从图 1 可见
,

文中所用流动相较好地去除了

干扰成分对芍药贰测定的影响
,

即在芍药贰

保留时间处无干扰峰出现
。

稳定性试验表明

样品在 12 h 内稳定
。
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A r a Pi d
, s i m Ple a n d s e n s i t iv e R P

一
H P L C m e t h do i s d
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T h e m o -

b i l
e p h a s e e o m p o se d o f m e t h a n o l一 i s o p r o P a n o l
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5 ) a n d a f lo w r a t e o f

1 m l /m i n a r e u s e d
.

T h
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l a t iv e e o e f f ie ie n t o f s t a n d a r d e u r v e is 0
.

9 9 9 9
,

th e a v -

e r a g e r e e o v e r y a n d C F a r e 1 0 0
.

1 7 % a n d 0
.

4 6 %
, r e s p e e t iv e ly

.
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K e y w o r
d s R P

一
H P L C ; D e t e r m in a t i o n o f e o n t e n t ; P a e o n if l o r i n

【文摘 。 3 6】 H P L C 测定兔静注毗洛地尔血药浓度

及药物动力学参数 戴德哉
,

卢 毅
,

王 澄淑等
.

中

国医院药学杂志
,

1 9 9 4
,

1 4 ( 4 )
:

1 5 4 ~ 一5 7

应用 R P
一

H P L e 测定兔静注毗洛地尔 ( 15 m g / k g )

血药浓度
,

样品用正庚烷提取
。

流动相以 10 环三 乙胺
一

甲醇液 (甲醇
一

水 一 9
:

1 ) = :

5
:

95
。

紫外检测波长为

2 54
n m

,

回收率 81
.

4 %
,

日内和 日间的 人j

夕刀 值 为

2
.

4 %
,

3
.

5 %
。

最低检测血浓为 2 0 n g / m l
。

用 3 p 8 7 程

序拟合为二室模型
。 a
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【 文摘 0 3 7】 马尾树中两个非对映异构的三菇与

木脂素聚合物和与它们生源相关的三菇咖啡醋 姜

志宏
,

田 中隆
,

河 野 功
.

( 1 3 )
:

2 0 3 1 ~ 2 0 3 4

工毛故甲吕
,

1 9 9 4
,

3 5

从马尾树树皮的乙醇提取物中分离到 3 个新化

合物
,

即 2 7
一

ca f f e o y l o x y 一
3卜 h yd

r o x y o l e a n 一
1 2

一 e n 一
2 8

一 o i e

a e id ( 1 )
、 r h o iP et l e i e a e id A ( 2 )

、
r h o i P t e l e i e a e id B ( 3 )

,

通过光谱和化学方法确定 了它们的结构式
,

化合物

( 2 )
、

( 3) 是一对非对映异构体
,

为首次报道的三菇与

木脂素的聚合物
。

此外还以化合物 ( l) 为前体仿生合

成了化合物 ( 2 )和 ( 3 )
。


