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反相高效液相色谱法测定麝香接骨胶囊中阿魏酸含量
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摘要：目的 建立麝香接骨胶囊中阿魏酸的含量测定方法。方法 采用反相高效液相色谱（@A & BACD）法测定麝香接骨胶囊中阿魏酸的含

量，色谱柱为 E-F6. E-.65/0-G D)% 柱（!$# 66 H ’3 1 66，$ !6），以甲醇 & #3 )I 磷酸溶液（<# J "#）为流动相，流速 )3 # 6C K 6-/，柱温 <$ L ，

检测波长 <!# /6。结果 阿魏酸进样量在 #3 #)# $! M #3 )#$ ! !N 范围内与峰面积线性关系良好（ ! O #3 ((( "），平均加样回收率为 )##3 ’#I ，

"#$ O #3 %"I > % O 1）。结论 @A & BACD 法专属性强，准确度高，重现性好，可作为麝香接骨胶囊的质量控制方法。
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)3 阿魏酸

‘3 对照品溶液 a3 供试品溶液

D3 阴性对照品溶液

图 ) 高效液相色谱图

麝香接骨胶囊由当归、川芎、赤芍等 !! 味中药组成，具有散瘀

止痛、续筋接骨的功效，用于治疗跌打损伤、筋伤骨折、瘀血凝结、

闪腰岔气。该药被收载于《中华人民共和国卫生部药品标准·中

药成方制剂 >第五册 ?》> )(() 年 ?中，原质量标准中无含量测定项。

为有效控制药品质量，确保疗效，笔者参考文献 7 ) & $ 8，采用反相

高效液相色谱（@A & BACD）法测定方中阿魏酸的含量，报道如下。

’ 仪器与试药

CD & !#‘PbA 型高效液相色谱仪 >日本岛津 ?，包括 CD & !#‘P
四元泵、XAE & 9!#‘ 检测器、X^C & !#‘ 自动进样器、CD05G+R-5/ 色

谱工作站；阿魏酸对照品（批号为 ))#"#< & !##1)!，供含量测定用，

中 国 药 品 生 物 制 品 检 定 所 ）；麝 香 接 骨 胶 囊（批 号 为 !##")!)$，

!##%#’!1，!##%))#<，四平市吉特药业有限公司）；阴性对照样品

（自制）；甲醇、磷酸、乙腈、冰醋酸（色谱纯），水（超纯水）。

# 方法与结果

!" # 色谱条件

色谱柱：E-F6. E-.65/0-G D)% 柱（!$# 66 H ’3 1 66，$ !6）；流动

相：甲醇 & #3 )I 磷酸溶液（<# J "#）；流速：)3 # 6C K 6-/；柱温：<$ L；

检测波长：<!# /6；进样量：)# !C。理论塔板数按阿魏酸峰计算不

低于 % ###。

!" ! 溶液制备

精密称取经五氧化二磷减压干燥 !’ T 的阿魏酸对照品 )<3 )"6N，
置 !$# 6C 棕色量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，再精密量

取上述溶液 ) 6C，置 )# 6C 棕色量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，

即得每 ) 6C 含阿魏酸 #3 ##$ !1 6N 的对照品溶液。精密称取 )# 粒

样品的内容物，研细，称取 !3 #"! ! N，精密称定，置具塞锥形瓶中，

精密加入甲醇 )$ 6C，密塞，称定质量，超声处理（功率 )1# c，频率

$# FBd）1# 6-/，放冷，再称定质

量，用甲醇补足减失的质量，摇

匀，滤过，取续滤液，用微孔滤膜

（#3 ’$ !6）滤过，即得供试品溶

液。取缺当归、川芎的阴性对照

样 品 适 量（ 约 相 当 于 供 试 品 的

量），按供试品溶液制备方法制

成阴性对照品溶液。

!" $ 方法学考察

阴性干扰试验：取对照品溶

液、供试品溶液、阴性对照品溶

液各 )# !C，按上述色谱条件分

别进样测定并记录色谱图。结果

显示，阴性对照品溶液对测定结

果无干扰（图 )）。

线性关系考察：精密吸取对

照 品 溶 液 !3 #，’3 #，%3 #，)!3 #，

)13 #，!#3 # !C，分别注入液相色
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样品含量（!#）

$% $&’ &
$% $&& (
$% $&) )
$% $&" *
$% $&& $
$% $&" +

加入量（!#）

$% $!" $
$% $!" $
$% $,& $
$% $,& $
$% $(! $
$% $(! $

测得量（!#）

$% $"( "
$% $", !
$% $+, $
$% $+, ’
$% $+) *
$% *$$ )

回收率（- ）

*$*% $)
++% !+

*$$% "’
*$*% (,
*$$% !(
++% &!

!（- ）

*$$% ($

"#$（- ）

$% ")

表 * 阿魏酸加样回收试验结果（ % . ’）

谱仪，记录峰面积，以峰面积为纵坐标、进样量为横坐标绘制标准

曲线，得回归方程 & . &% !*" , / *$’ ! 0 !% *"( ( / *$,，’ . $% +++ )
（ % . ’）。结果表明，阿魏酸进样量在 $% $*$ &! 1 $% *$& ! !# 范围内

与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取同一对照品溶液，连续进样 ’ 次，每次 *$ !2，

依法测定峰面积。结果阿魏酸峰面积的 "#$ 为 $% ",-（ % . ’）。

稳定性试验：取同一供试品溶液，分别于配制 $，!，(，"，*$，*! 3
时进样 *$ !2。结果阿魏酸峰面积的 "#$ 为 *% $"-（ % . ’），表明

供试品溶液在 *! 3 内稳定。

重现性试验：取同一批样品，按供试品溶液制备方法平行制备

’ 份溶液，依法测定。结果阿魏酸平均含量为 $% *’) * 4# 5 #，"#$ .
*% !,-（ % . ’），表明方法重现性好。

加样回收试验：取样品（批号为 !$$)*!*&，含阿魏酸 $% *’’ &4# 5 #）

!$ 粒的内容物，精密称定，研细，取约 $% & #，共 ’ 份，按供试品溶液

制备方法制备供试液，精密加入阿魏酸对照品溶液（$% $$& !’ 4# 5 42）

"% $，"% $，*$% $，*$% $，*!% $，*!% $ 42。依法测定含量并计算回收率。

结果见表 *。

!" # 样品含量测定

取 , 批样品，按供试品溶液制备方法制备溶液，精密吸取 *$ !2，

注入液相色谱仪测定，以外标法计算含量。结果批号为 !$$)*!*&，

!$$"$(!’，!$$"**$, 的样品中阿魏酸含量分别为 $% *’’ &，$% *), "，

$% *&& + 4# 5 # 6 % . , 7。
! 讨论

阿魏酸对光和热均不稳定，因此配制溶液时应使用棕色量瓶

避光保存，且不宜长时间高温加热，不能放置过夜。曾分别以不同

浓度甲醇、乙醇溶液为溶剂，采用回流提取法处理样品，但样品溶

液不稳定、杂质多、色谱图基线不好，采用文中方法则待测成分色

谱峰能达到基线分离，且样品溶液中杂质少，有利于保护色谱柱。

还比较了甲醇 0 $% *- 磷酸溶液、乙腈 0 $% $"&- 磷酸溶液流动相

及多种不同配比的效果。结果以甲醇 0 $% *- 磷酸溶液（,$ 8 )$）为

流动相时，阿魏酸峰形良好，保留时间适宜，与其他组分均能达到

基线分离，理论塔板数为 + $!)，保留时间为 ,! 49:。

;< 0 =<2> 法测定麝香接骨胶囊中阿魏酸含量，快速、简便、准

确，故可作为麝香接骨胶囊的定量分析方法。
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应用液相色谱 !质谱联用技术检测中药降压制剂中掺入的尼莫地平
张西如，姜建国

（河北省药品检验所，河北 石家庄 $&$$**）

摘要：目的 建立检测中药降压制剂中非法掺入的西药尼莫地平的专属性方法。方法 采用 CD:EF9G A< >*" 色谱柱 6*&$ 44 /(% ’ 44H & !47，以

$% $* 4IG 5 2 醋酸铵 6用冰醋酸调 J= 至 ,% & 7 0 乙腈（,$ 8 )$）为流动相，对中药降压制剂的提取液进行液相色谱 0 质谱（2> 0 AK）联用分析。

通过与对照品的色谱、紫外及质谱行为比较，对中药降压制剂中非法掺入的合成降压药进行定量测定和定性鉴别。结果 在中药降压制剂

中检出了尼莫地平，且质量浓度在 " 1 "$ !# 5 42 范围内与峰面积线性良好（ ’ . $% +++ (），平均回收率为 +"% )"- ，"#$ . $% ,+- 6 % . ’ 7。
结论 2> 0 AK 联用法选择性强，灵敏度高，能分析检测该类中药降压制剂中的西药降压成分。

关键词：尼莫地平；液相色谱 0 质谱联用法；定量测定；定性鉴别
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