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RP．HPLC法测定飞龙掌血中氯化两面针碱的含量
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[摘要】 目的：建立RP-HPLC法测定飞龙掌血中氯化两面针碱的含量的方法。方法：采用Diamomfl C．。色谱柱(250 Into×

4．6 nllll，5 tan)，流动相为乙腈．水．0．2％磷酸二氢钠(30：40：30)，检测波长328 am，流速为1．0 mL·min～。结果：氯化两面针碱的

线性范围为0．03。0．48 gg，r=0．999 90平均加样回收率为99．33％，RSD=3．30％。结论：该法简便、准确、重现性好，可用于飞

龙掌血的质量控制。

[关键词】反相高效液相色谱；飞龙掌血；氯化两面针碱
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Determination of nitidine chloride in Todda／／a Asiatica by RP—HPLC
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[Abstract] Objective：To develop an HPLC method for determination of nitidine chloride from Toddalia asiatica．

Methods：r11le determination was performed on a Diamonsil ClB column(250 mm×4．6 rain，5 btm)．Acetonitrile—water-

0．2％monobasic sodium phosphate(30：40：30)wag used鹊the mobile ph啪．ne flow rate was 1．0 mL·min～．The UV

detection wavelength wag set at 328 am．Results：ne calibration curve of nitidine chloride Was in good linearity over the

range of0．03—0．48 gg(r=0．999 9)．’111e average recovery Was 99．33％and the RSD Was 3．30％(n=5)．

Conclusion：ne method is accurate，simple and reproducible，and Call be used to control the quality of Toddalia

Asiatica．

[Key words] RP．HPLC；Toddalia asiatiea(L．)l_am．；Determination the nitidine chloride

飞龙掌血为芸香科飞龙掌血属植物，根，根皮，

茎，叶都可入药，主含生物碱及香豆素类等化学成

分⋯。对于飞龙掌血中香豆素类成分的测定方法已

有报道[2。】，但未见测定其中生物碱类成分的报道，

因此本文建立测定飞龙掌血中氯化两面针碱的反相

高效液相色谱方法。

1仪器与试药
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Agilent 1100高效液相色谱仪，包括G1311A四

元梯度泵、G1313A自动进样器、G1311A柱温箱、

G1313A二级管阵列检测器(美国惠普公司)；氯化两

面针碱对照品(中国药品生物制品检定所)，飞龙掌

血采自湖南张家界，经中南大学药学院李新中教授

鉴定为芸香科飞龙掌血Toddalia asiatiea(L．)Lain干

燥根、根皮、茎．，AEL-200型电子分析天平，KS一600D

超声清洗机，乙腈为色谱纯，其他所用试剂均为分析

纯。

2方法与结果

2．1色谱条件色谱柱：Diamonsil C18(250 mill×4．6

 万方数据



第15卷第4期

2009年4月

中国实验方剂学杂志

Chinese Journal of Experimental Traditional Medical Formulae

V01．15，No．4

Apt．，2009

mnl，5肚m)流动相：乙腈．水．0．2％磷酸二氢钠(30：40

：30)，检测波长：328 nm；流速：1．0 mL·min～；柱温：

35℃。理论塔板数按氯化两面针碱峰计算应不低

于2 000。色谱图见图1。

2．2对照品溶液的制备 精密称取氯化两面针碱

对照品12．0 rag，置100 mL量瓶中，加甲醇溶解并稀

释至刻度，摇匀即得，备用。

2．3供试品溶液的制备取飞龙掌血根、根皮或茎

适量，粉碎成细粉。取粉末约3．0 g，精密称定，加

70％乙醇回流2次，每次40 mL，回流1 h，放冷，滤

过，滤液置100 mL量瓶中，用70％乙醇分数次洗涤

容器，洗液滤人同一量瓶中，加70％乙醇至刻度，摇

匀，0．45呻微孔滤膜滤过即得，备用。
2．4线性关系的考察 精密吸取氯化两面针碱对

照品储备液0．5，1．0，2．0，4．0，6．0，8．0 mL，用流动相

稀释至10 mL，进样5肛L，测定。以氯化两面针碱进

样量(x)为横坐标，峰面积值(y)为纵坐标，绘制标

准曲线，得线性回归方程：Y=6．855 5X一8．435 4，r

=0．999 9。表明氯化两面针碱在0．030—0．480 p-g

范围内线性关系良好。

2．5精密度试验取24 ng·止一对照品溶液，重复

进样5次，每次10血，测定峰面积值，结果RSD为

1．11％，表明精密度良好。

2．6稳定性试验取同一供试品溶液，分别在0，2，

4，8，12 h进样，每次10皿，测定峰面积值，结果RSD

为1．18％。表明供试品溶液在12 h内稳定性良好。

^氯化两面针碱对照品色谱图

B飞龙掌血样品色谓圈

圈1飞龙掌血的IIPLC田

2．7重复性试验取飞龙掌血5份，按2．3项下供

试品溶液制备方法制备并测定，结果峰面积RSD为

1．36％。

2．8回收率试验采用加样回收法，取已知含量飞

龙掌血5份，精密加入一定量的氯化两面针碱对照

品，按2．3项下供试品溶液制备方法制备并测定，计

算，平均回收率为99．33％，表明方法回收率较好。

结果见表1。

裹1氯化两面针碱加样回收率试验结果

2．10样品测定 分别取5批样品，按上述方法制

备样品溶液并测定，计算样品中氯化两面针碱含量，

结果见表2。

裹2飞龙掌血中氯化两面针碱含量测定结果(1119·g-1)

3讨论

根据文献报道【5’60测定氯化两面针碱含量所用

流动相有多种。流动相若加入一定浓度的三乙胺，

可避免峰脱尾现象，如三乙胺的浓度太高，会影响

C，。柱的稳定性，所以应避免使用较高浓度三乙胺或

二乙胺。本文曾以乙腈：磷酸二氢钾不同浓度，乙腈

一0．05 mol·L。1磷酸二氢钾．三乙胺不同比例作为流

动相，但分离效果均不理想。由于氯化两面针碱在

不同pH值流动相中保留时间有很大差异，在保证分

离的情况下，发现用乙腈一水．0．2％磷酸二氢钠(30：

40：30)作为流动相，峰形较好，且主峰与相邻峰达到

基线分离。样品以甲醇热浸后超声处理也可直接进

行含量测定，但氯化两面针碱峰面积较低，使得定量

不准确。
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HPLC法测定茵山莲颗粒剂中野黄芩苷含量

方晓明’，曹爱民，孟宪生
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[摘要】 目的：建立茵山莲颗粒剂含量测定方法。方法：采用液相色谱法对茵山莲颗粒剂中野黄芩苷含量加以测定。以

shim．pal【clc．0DS(4．6mm×150舳，5脚)为色谱柱，以甲醇一0．025 mol·L。1磷酸水(37：63)为流动相，检测波长为335 nm。结果：

野黄芩苷对照品进样量在(0．1216—0．608)腭范围内线性关系良好，方法的回收率为97．38％(n=5)，RSD：1．7％。结论：该试

验含量测定方法快速，准确，方法的稳定性，重复性良好。可用于茵山莲颗粒剂的质量控制。

【关键词]茵山莲颗粒剂；野黄芩苷；液相色谱

[中图分类号】R284．1 [文献标识码】 B [文章编号】 1005．9903(2009)04．0028．02

茵山莲颗粒剂由茵陈，栀子，半枝莲等10余味

中药经提取jJu-r制成。具有清热解毒，利湿之功效。

半枝莲为方中君药，主要含有野黄芩苷等活性成分。

为控制其质量，本文采用液相色谱法对制剂中野黄

芩苷含量加以测定，方法与结果如下：

1仪器与试剂

仪器：日本岛津LC．6A液相色谱仪，中北工作

站，Spb．6AX紫外可见检测器。试剂：甲醇色谱纯

(天津科密欧公司)；野黄芩苷对照品由中国药品生

物制品检验所提供，野黄芩苷批号(821．200104)。

样品由沈阳中药厂提供。

2方法与结果

2．1色谱条件以shim．pak clc．ODS(4．6 toni×150

mm，5 btm)为色谱柱，以甲醇一0．025 mol·L一磷酸水

(37：63)为流动相，检测波长为335咖。理论塔板数
按野黄芩苷色谱峰计算不得低于5 000。

2．2对照品溶液制备 精密称取野黄芩苷对照品

【收稿日期】2008．10-21

[通讯作者】 *方晓明，Tel：(024)31207187；g-maihqingqin91981

@rip．锄

12．16 IIlg，置200 mL量瓶中，加甲醇溶解制成每l

mL含0．060 8 nag的溶液。

2．3供试品溶液制备 取本品研细，取粉末0．5 g，

精密称定，精密加甲醇25 mL，称重，超声处理30

min，(功率360 W，频率35 kHz)，放冷。称重，加甲醇

补足减失重量，滤过。滤液经微孔滤膜(0．45“m)滤

过，续滤液备用。

2．4阴性液制备及干扰试验按处方取去除半枝

莲外的其他药材，按样品工艺同法制备，再按供试

品溶液制备方法同法操作，制成阴性液。精密吸取

对照品溶液，供试品溶液，阴性液各10皿，注入液

相色谱仪中，按前述色谱条件进样分析，绘制色谱

峰，测定结果提示：供试品色谱中，与对照品色谱相

同位置上，具有相同保留时间的色谱峰，阴性液无干

扰。见图1，2，3。

2．5线性关系 精密吸取对照品溶液2．0，4．0，

6．0，8．0，10．O止，注入液相色谱仪中，按前述色谱条

件测定，以色谱峰面积为纵坐标，以进样量为横坐

标，绘制标准曲线。经回归处理：Y=5．06×106x+

2．02×Io'，r=O．995，野黄芩苷对照品进样量在

0．121 6～0．608“g范围内线性关系良好。

[3]粱妍，黄俊，赵超，郝小燕．用高效液相色谱法测定飞

龙掌血中茴芹香豆素含量[J]．贵阳医学院学报，2003，

28(6)：519．520．

[4] 胡小刚，郭书好，李继革，李素梅，彭寨玉．用双波长薄

层扫描法测定飞龙掌血根中异茴芹香豆素的含量[J】．

暨南大学学报(自然科学版)，2000，(21)3：89．90．
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