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抗敏胶囊主要成分的 H P L C 法分析
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摘 要 目的 采用高效液相 色谱法分析杭敏胶囊中主要成分 (黄答菩和 淫羊霍普 )
。

方法 测定黄答等
,

以

D i a m o n s i l e
l :

柱 ( 2 5 0 m m 又 4
.

6 m m ) 为色谱柱
; 0

.

0 5 m o l / L 磷酸水溶 液
一

乙睛 ( 7 0
:
3 0 ) 为流动相

;
流速 1 m z / m i n ;

检

沮lJ波长 2 7 7 n m ; 沮lJ定淫羊 霍普
,

以 s p h e r i s o r b e
, : ( 2 5 0 m m 只 4

.

6 m m )为色谱柱
; 乙精

一

水
一

冰醋酸 ( 2 2
:
7 8

:
0

.

1 ) 为流动

相 ;
流速 l m l/ m in ;

检 测波长 27 0 n m
。

结果 黄 答等 的平均 回收率为 99
.

2%
,

淫羊霍普的平均回 收率为 1 00
.

4 %
,

符

合分析要求
,

重复性试验 的 R s D 分别为
:

黄答等 0
.

8魂%
,

淫羊霍菩 1
.

6%
。

结论 重复性试验结果 良好
。

另外还对

样品的提取条件和浏定条件进行 了优选
,

为评价含黄琴等和 淫羊霍等类药材及其制剂的质量提供了一个灵敏
、

准

确和快 速的 m,] 定方法
。

关键词 黄答普
;
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;
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抗敏胶囊 由黄芬
、

淫羊霍
、

黄蔑等十余味中药

采用新技术提取
、

精制而成
,

临床上治疗过敏性鼻

炎
,

其作用显著
,

且疗效持久
。

黄答为方 中君药
。

据

文献报道测定黄岑和含黄芬的复方制剂 中黄答昔

含量的方法主要有
:

分光光度法〔 `〕
、

薄层扫描法川
、

脉冲极谱法 3j[
、

高效液相色谱法〔`〕 ;淫 羊霍为方 中

臣药
,

测定淫羊霍和含淫羊霍的复方制剂中淫羊霍

昔含量的方法主要有
:

二阶导数光谱法
仁5」、

薄层扫

描法 e[]
、

高效液相色谱法川等
。

鉴于本 品药味较多
,

成分复杂
,

选择 H P L c 法测定黄答昔与淫羊霍昔的

含量
,

经过色谱条件的优化
,

该色谱方法结果准确
,

重现性好
,

可作为本品质量控制的方法
。

1 仪器与试药

日本岛津 L C
一

1 0 A 高效液相色谱仪
,

日本岛津

S P T
一

1 OA 检测器
,

日本岛津 c
一

R 6 A 记录仪
。

乙睛为色谱纯
,

磷酸
、

冰醋酸
、

三乙胺
、

无水乙

醇等均为分析纯
,

水为二次重蒸水
,

黄等昔和淫羊

霍昔对照品由中国药品生物制品检定所提供
;
抗敏

胶囊 由澳大 利亚 G& w A u s T R y
.

tL d
.

提供 (批

号
: 9 9 0 3 0 3 )

。

2 方法与结果

2
.

1 色谱条件

色谱柱
:

D ia m o n s i l e
, :

柱 ( 2 5 0 m m 义 4
.

6 m m )
,

5 尽m ; 流动相
:

黄等昔
: 0

.

05 m ol / L 磷酸水溶液
一

乙

睛 ( 7 0
: 3 0 )

,

三乙胺调节 p H 至 3
.

叭淫羊霍昔
:

乙睛
-

水
一

冰 醋酸 ( 2 2
: 7 8 :

0
.

1 ) ;
检 测波 长

:

黄答昔
: 2 77

n m ;淫羊霍昔
: 2 7 0 n m ; 流速 1 m l / m in ; 进样量

: 2 0

件l
。

2
.

2 供试品 和对照 品溶液的制备

2
.

2
.

1 对 照 品溶液 取黄答普
、

淫羊霍昔对照品

适量
,

精密称定
,

分别用 甲醇配制成浓 度为 43
.

82

陀 / m l 和 15
.

08 卜g / m l 的黄答昔和淫羊霍普对照品

溶液
。

.2 2
.

2 供试品溶液 取本品 10 粒
,

倾出内容物
,

混

匀
,

精密称取 0
.

5 9
,

置 1 0 0 m l 量瓶中
,

加水 3 0 m l
,

使

完全溶解后
,

再分 3次加入无水 乙醇 70 ml
,

超声 30

m in
,

放冷
,

用 70 % 乙醇定容至刻度
,

滤过
,

取续滤液

作为供试品溶液
,

备用
。

2
.

3 测定方法

精密吸取上述供试品溶液与对 照品溶液各 20

以
,

分别注入高效液相色谱仪
,

量取色谱峰面积
,

以

外标法计算样品含量
。

2
.

4 线性试验

精 密称 取 黄答昔对 照 品 适量
,

配置 为 浓 度

收稿 日期 2 0 0 1
一 2 2 14

,

通讯作者 T e 一: 0 2 5
一

3 2 7 1 5 6o E 一m a s一: z _ t t @ h o t : n a i l
.

c o m
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0
.

4 980 mg / l m的贮备液
,

分别取上述溶液 1
,

2
,

4
,

6
,

8 m l 分置 5个 50 m l 量瓶中
,

以甲醇稀释至刻度
,

混匀
,

分别进样 20 川
。

精密称取淫羊霍昔对照 品适量
,

配置为浓度

0
.

」O12 m g / m l 的贮备液
,

分别取上述溶液 0
.

5
,

1
.

0
,

1
.

5
,

2
·

5
,

4
.

0 m l 分置 5个 1 0 m l 量瓶中
,

以甲醇稀

释至刻度
,

混匀
,

分别进样 20 以
。

以色谱峰峰面积 ( A )对成分浓度 ( )C 作 回归统

计
,

结果如下
:

黄芬普 的 回归方程 为
: A 一 3

.

4 6 24 火 10
3 c 一

12
.

4 13
,

相关 系 数
: r

~ 0
.

9 9 9 8
。

黄答昔在 9
.

96 一

79
·

6 8 咚 / m l 范围内呈线性关 系
。

淫羊霍普的回归方程为
: A一 3

.

79 67 又 10
3
c 一

1
·

9 1 3 0 X 1 0 3 ,

相关 系数
: :
一 0

.

99 99
。

淫羊霍 普在

5
·

06 一 4 .0 48 件g / m l 范围内呈线性关系
。

2
.

5 稳定性考察和进样精密度试验

取供试品溶液分别在 0
、

2
、

4
、

6
、

s h 进样
,

测得

黄答昔 浓度 的 R S D 为 0
.

77 % ; 淫 羊霍 普浓 度 的

R S D 为 1
.

0%
,

表明样品溶液在 s h 内稳定
。

按
“ 2

.

2
.

2 ”
项下操作

,

制备一份样品溶液
,

取 20

时 注入色谱仪
,

连续进样 6次
。

测得黄答昔和淫羊霍

昔的峰面积 R S D 分别 为 1
.

1% 和 1
.

8 %
,

表明进样

精密度良好
。

2
.

6 重 复性试验

取 6份样品
,

按
“ 2

.

2
.

2 ”
项下操作

,

分别测定黄

答普 和淫羊 霍 昔的 含量
,

黄答 昔和 淫羊 霍普 的

R S D 分别为 0
.

84 %和 1
.

6%
,

表明重复性较好
。

2
.

7 回 收率试验

采用加样回收率测定方法
,

取已知含量的样品

0
.

2 5 9
,

按高
、

中
、

低浓度分别添加一定量的对照品

溶液
,

按
“ 2

.

2
.

2 ”
项下操作

,

制备成加样回收率供试

液
,

并依法测定
,

结果见表 1
。

示
,

黄答昔与淫羊霍昔色谱峰中三个时间点 (峰顶

点与两拐点 )的紫外吸收曲线的匹配度均 为 1 0 0 0

( 1 0 0 。为最高匹配度 )
,

该结果表 明
,

黄答 昔和淫羊

霍普峰均为纯的色谱峰
。

T a }〕 1
.

户

I七 e r e e o v e r y t e s r

N O
.

A d d e d F o u n d

S 生r n P I七

( n = 9 ) ( m g )

1
.

3 4 1

1 3 4 1

1
.

3 4 1

2
.

1 4 6

2
.

1 4 6

2
.

1 4 6

3
.

0 4 0

3
.

0 4 0

3
.

0 4 0

( m g )

1
.

3 5 6

1
.

3 4 9

1
.

2 8 5

2
.

1 14

2
.

1 3 9

2
.

16 1

3
.

0 7 7

2
.

9 5 3

2
.

9 7 3

R e e o v e r y

(% )

A v e r a g e r e e o v e r y R S D

( % ) (% )

B ;1 1(二a」i n 1 0 1
.

1

1 0 0
.

6

9 5
.

7 9

9 8
.

5 3

9 9 6 9

1 0 0
.

7

1 0 1
.

2

9 7
,

1 5

9 7
.

8 1

99
.

2 2
.

0

I Ca r i i fl 0
.

4 4 5 3

0
.

4 45 3

0 4 45 3

0
.

7 48 9

0
.

7 48 9

0
.

7 48 9

1 05 2

1
.

05 2

1
.

05 2

0
、

4 52 0

0
.

4 2 8 1

0
.

4 4 5 4

0
.

7 4 5 6

0
.

7 5 7 1

0
.

7 4 5 0

1
.

0 7 6

1
.

0 7 2

1
.

0 6 8

10 1
.

5

9 6
,

1 4

1 0 0 0

9 9 5 6

1 0 1
.

1

9 9
.

4 8

1 02
.

2

1 0 1 9

1 0 1
.

5

1 0 0
.

4 1
.

9

2
.

9 3批样品测定结果

3批抗敏胶囊样品测定结果见表 2
,

对照品及供

试品色谱图见图 1一 2
。

T a b 2
.

R c s u l t o f s a m P l e t e s t

S a m P le

B a i C a l i n

B a t e h N o
.

C o n t e n t ( m g /
e a p s u 一e )

I C a r i i fl

99 03 0 3

99 0 3 10

99 0 3 17

9 9 0 3 0 3

9 9 0 3 1 0

9 9 0 3 1 7

3
.

9 8 4

4
.

0 08

3
.

9 8 6

1
.

2 55

1
.

2 49

1
.

2 5 0

2
.

8 干扰性试验

2
.

8
.

1 阴性对照 液 分别取缺黄答和缺淫羊霍

的缺味药材
,

按处方配 比
、

工艺分别制成黄答昔和

淫羊霍普的阴性对照溶液
,

色谱图分别见图 1一 2
。

结果表明
,

杂质对黄答普和淫羊霍昔的测定均无干

扰
。

2
.

8
.

2 峰纯度检查 按
“ 2

.

2
.

2 ”
项下操作

,

制成供

试品溶液一份
,

对黄等昔和淫羊霍昔峰分别采用二

极管 阵列检测器 ( D A D ) 进行峰纯度检查
。

结果显

3 提取条件的优化

3
.

1 超声提取时问考察

按
“ 2

.

2
.

2 ”
项 下操作

,

分别考察超 声提取 30

m in
、

6 0 m i n
、

9 0 m i n 对药 品测定结果的影响
,

结果

贝
J

表 3
。

结果表明
,

70 % 乙醇超声提取 30 m l n ,

已基

本提取完全
。
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5 1 15 0 02 02 5 3 0

t /m l fl 厂加 l in t m /i n

F ig 1
.

C h ro rn a t o g ra m s o f b a i ea l l n

A
.

b la n k ; B
.

s t a n da r d; C
.

s a m P l e

价” m

渣用 甲醇溶解并转移至量瓶 中
,

用 1 0% N a
cl (0

·

1

m ol L/ H cl 调节 p H 至 4
.

0) 稀释至刻度
,

于 O C 以下

冷冻 3 0 m i n
·

T a b 3
.

R e s u l t o f e x t r a e t i o n t e s t

B a i e a l i n I e a r li n

C o n t e n t o f C o n t l a s t

( m g / e a p s u l e ) (
n l g / e a p s u 一e )

T im
e f o r U l t r a s o n i e 3 0 m j n 3

.

9 8 7 1
.

2 52

V i b r a t i o n 6 0 m j n 3
.

9 9 0 1
.

2 48

q o m j n 3
.

9 9 5 1
.

26 5

E x t r a e t i o n S o l u t i o n m
e t h a n o 一( 5 0% ) 3

.

7 9 2 1
.

2 58

m
e t h a n o l ( 70% ) 3

.

8 7 0 1
.

26 6

e t h a n o l ( 7 0写 ) 3
.

8 9 6 1
.

2 65

E x t r a e t i o n M
e t h o d U l t r a s o n i e V j b r a t l o n 3

.

9 8 1 1
.

25 9

C i r e u
m f ] u e n e e 3

.

9 0 6 1
.

25 7

F 19 2 C h r o m a t o g r a m
s o f i e a r i in

A
.

b l a n k ; B
.

s t a n d a r d ; C
.

s a m P le

3
.

2 提取溶媒的考察

按
“ 2

.

2
.

2 ”

项下操作
,

分别考察 50 % 甲醇
、

70 %

甲醇和 70 % 乙醇超声提取后对测定结果的影响
,

结

果见表 3
。

结果表明
,

50 % 甲醇提取后
,

黄荃昔测定

结果不稳定
。

70 % 甲醇和 70 % 乙醇提取后的测定结

果基本一致
,

考虑到 乙醇较为安全
、

无毒
,

因此选择

70 % 乙醇为提取溶媒
。

3
.

3 提取方法的考察

按
“ 2

.

2
.

2 ”
项下操作

,

考察 70 % 乙 醇超声提取

3 0 m in 与回流提取 30 m in 对测定 结果的影响
,

结

果见表 3
。

结果显示
,

超声提取与回流提取后的测定

结果基本 一致
,

因此选用超声提取 30 m in
,

其操作

更为简便
。

3
.

4 与其他提取方法的比较

方法 ( l) 取本品加蒸馏水 15 m l
,

使完全溶解
,

再 用醋酸乙醋提 5次 (每次 20 m l )
,

水浴上蒸干
,

残

方法 ( 2) 取本 品加蒸馏水 15 ml
,

使完全溶解
,

于 4
`

C冷藏约 40 m in
,

过滤
,

用 c H c1
3

洗涤 2次 (每次 8

m l )
,

再用正丁醇萃取 4次 (每次 20 m l )
,

合并正丁醇

层
,

水浴蒸干
,

用甲醇溶解并定容至刻度
。

方法 ( 3) 取本品 10 粒
,

倾出 内容物
,

混匀
,

精密

称取 0
.

5 9
,

置 1 0 0 m l 量瓶中
,

加水 3 0 m l
,

使完全溶

解后
,

再分 3次加入无水乙醇 70 ml
,

超声 30 m in
,

放

冷
,

用 70 % 乙醇定容至刻度
,

滤过
。

结果显示
,

采用方法 ( 1 )
、

( 2) 提取后
,

大杂峰明

显减小
,

但小杂峰增多
,

且 回收率低于 90 %
,

而方法

( 3) 操作简便
,

且 回收率较好
,

因此本试验选择方法

( 3) 为提取方法
。

4 讨 论

由于本品 由十余味药组成
,

成分复杂
,

测定时

杂质干扰较大
,

经过大量试验
,

发现无法找到一合
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适的流动相系统使本品主成分黄答昔与淫羊霍普

能同时被分离分析
,

因此本试验采用了 2种流动相

系统分别对其进行分析
,

结果显示
,

黄荃昔与淫羊

霍昔在其各自的色谱系统中分离良好
,

重现性也较

[州

仁5
_

)
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