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HPLC法同时测定升麻葛根汤中四种有效成分的含量

彭晓一 可成友 (沈阳化工学院沈阳110142) 王立立 赵春杰 (沈阳药科大学药学院)

摘要 目的：建立HPLC法同时测定升麻葛根汤中4种有效成分的含量。方法：采用Diamomfl C。8色谱柱(250 null x4．6

mill，5 tma)，流动相：甲醇．乙腈-[1．6％冰醋酸的O．1 mol·L。1醋酸铵溶液](12：7：81)，流速：1．0 ml·min～，检测波长：320 nln。

结果：咖啡酸的线性范围为0．2～4 mg·L“(r=0．999 6)，平均回收率为104．O％，RSD为0．59％；葛根素的线性范围为10～

200 mg·L“(r=0．999 5)，平均回收率为99．8％，RSD为0．63％；阿魏酸的线性范围为l一20 mg·L“(r=0．999 5)，平均回收

率为102．8％，RSD为0．96％；异阿魏酸的线性范围为2—40 mg·L“(r=0．999 6)，平均回收率为98．O％，RSD为l-37％(几=

9)。结论：方法简便、快捷、重复性好，可用于该汤荆的质量控帝J。
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Simultaneons Determination Of 4 Active Components in Decoction of Rhizoma Cimicifugae and Radix Puer-

ariae by HPLC

Peng Xiaoyil，Ke Chengyoul，Wang“li2，Zhao Chunjie2(1．Shenyang Institute of Chemical Technology，Shenyang 110142，China；2．

Shenyang Pharmaceutical University)

ABSTRACT Objective：To determine of 4 components in decoction of rhizoma eimicifugae and radix puerariae by HPLC．Method：

ne seperation of 4 components were performed on a Diamonsfl C18 column(250 nnn x 4．6 toni，5 lLm)，the methanol-aeetonitrile—

1．6％glacial acetic acid in 0．1 mo卜L。1 ammoium acetate solulion(12：7：81)鼬mobile phabe，the flow rate was 1．0 Inl·min～，the

detection wavelength was at 320姗．Result：’rhe linear ranges of coffeic acid，puerarin，ferulic acid and Isoferulic acid were 0．2-4 mg

·L“(r=0．999 6)，10珈mg·L“(r=0．999 5)，1-20 mg·L“(r=0．999 5)，2-40 nag-L“(r=0．999 6)．11he average recoveries

(n=9)were 104．0％(RSD 0．59％)，99．8％(RSD 0．63％)，102．8％(RSD 0．96％)and 98．0％(RSD 1．37％)respectively．

Conclusion：，11le method is simple，quick and repeatable，it call be used for quality control of decoction of rhizoma eimicifugae and ra-

dix puerariae．

KEY WORDS HPLC：Decoction of rhizoma cimicifugae and radix puerariae：Active components

升麻葛根汤源于《阎氏小儿方论》，又名平血饮，由升麻

10 g、葛根15 g、芍药10 g、甘草10 g四味药组成。该方辛凉

解肌，透疹解毒。主治麻疹初起，疹发不出，身热头痛，咳嗽

等⋯。现代临床研究表明该方有治疗诸多疑难杂症⋯屡见

奇效，并在乙型肝炎及丙肝方面o3‘，疗效显著。方中升麻辛

通讯作者：赵春杰Tel：(024)23986299 E—mail：zejjljj@sirra．eom

凉解肌透疹，为君药；葛根解肌发表，生津除热，为臣药，其合

君药升麻辛能达表，为解肌透疹之要药；芍药合营泄热，为佐

药；炙甘草调和诸药，为佐使药。作者同时测定升麻葛根汤

中4种有效成分的含量04引，从而能更加全面、有效地控制

该制剂的质量，采用优化的工艺进行提取，为新剂型的开发

方法，测定条件容易掌握，故本试验选用该流动相。

3．2提取方法的选择

贝母素甲属生物碱成分，在碱性条件下有机溶剂提取是

通用的方法，有文献报道用氨水碱化后，氯仿多次萃取、蒸干

的方法，经试验，此方法乳化现象严重，提取不完全，测定结

果不平行。混合溶剂加热同流法虽费时，但测定结果偏差较

小。本试验用此法，取得结果较可靠。

3．3定量指标的选择

样品色谱图中，贝母素甲前面的另一较低色谱峰经用贝

母辛对照品对照，证明是贝母辛峰，但此成分在本试验测试

系统下色谱峰较低，不宜用来定量，所以本文仍以贝母素甲

为定量控制指标。
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提供依据。

1仪器与试药

Agilent 1100高效液相色谱仪(美国,气gilent公司)，RE-

52AA旋转蒸发仪(』：海亚荣牛化仪器厂)。BSI 10型电子天

平(北京赛多利斯仪器系统有限公司)，TG332A型微量分析

天平(上海分析天平厂)。

甲醇、乙腈均为色谱纯(山东禹王实业有限公司化工分

公司)，无水乙醇，冰醋酸均为分析纯，试验并j水为三蒸水。

咖啡酸对照品，批号110885—200102，纯度大于98％、葛

根素对照品，批号080106，纯度大于98％(上海融乐医药科

技有限公司)、阿魏酸对照品，批号0773-9910，纯度大于

98％、异阿魏酸对照品，批号111698-200602，纯度大于98％，

除葛根素外，其余均购于中国药品生物制品检定所。

升麻、葛根、芍药、甘草均购于沈阳天益堂大药房。经沈

阳药科大学中药学院贾景明副教授鉴定升麻为毛莨科植物

大三叶升麻Cimicifuga heracleifolia kom，葛根为豆科植物野

葛Pueraria lobata(Wind)Ohwi的干燥根，赤芍为毛莨科植物

芍药的根茎Paeonia lactiflora Pall，甘草为豆科植物甘草的茎

C．1ycyrrhiza uralensis Fisch。

2方法与结果

2．1色谱条件

色谱柱：Diamomil C18柱(250 inin x4．6 mm，5斗m)，柱

温：30℃，流动相：甲醇-乙腈．[1．6％冰醋酸的0．1 tool·L。

醋酸铵溶液](12：7：81)；流速：1．0 ml·rain～，检测波长：320

姗，进样量：20一。

2．2系统适用性试验

取对照品溶液供试品溶液及阴性样品各20山注入色

谱仪，记录色谱图。理论塔板数按咖啡酸、葛根素、阿魏酸、

异阿魏酸峰计算分别不低于3 000，3 000，7 000，8 000。各色

谱峰与相邻色谱峰的分离度均大于1．5。拖尾因子均在

0．95—1．05之间。见图1。

2
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A．对照品溶液B．供试品溶液C．阴性样品

1．咖啡酸2．葛根素3．阿魏酸4．异阿魏酸溶液

圈1 升麻葛根汤高效液楣色谱图

2．3供试品溶液的制备

按升麻葛根汤处方比1／10称取升麻、葛根、赤芍、甘草

药材粉末约4．5 g，用12倍量水提取3次，每次1．5 h，合并

滤液，过滤，浓缩，干膏转移置50“量瓶中，用水洗涤滤器，

合并洗液和滤液，用水稀释至刻度摇匀。精密吸取l Inl溶

液置5“量瓶中，用水稀释至刻度摇匀，用0．45 laxn滤膜过

滤，滤液即为供试品溶液。同时取不含升麻、葛根的阴性样

品，按“2．3”项下方法制备阴性样品溶液。

a，艿

2．4精密度试验

取“2．7”项下对照品溶液各20一(咖啡酸、葛根素、阿

魏酸及异阿魏酸)测定峰面积，共5次，其RSD分别为

1．20％、0．75％、0．58％、0．46％(厅=5)。

2．5稳定性试验

取供试品溶液室温下放置，进样20山分别于0，2，4，8，

12，24 h在“2．1”项下色谱条件测定咖啡酸、葛根素、阿魏酸

及异阿魏酸的峰面积，其RSD分别为1．52％、1．81％、

1．6l％、0．80％(n=6)供试品溶液在24 h内稳定。

2．6重复性试验

取同一批样品6份，按“2．3”项下方法制备供试液，进样

20出测定，咖啡酸、葛根素、阿魏酸、异阿魏酸含量分别为

1．69，25．89，2．07，9．32瞄·“～，RSD分别为1．27％，

l。70％，1．86％，1．65％(打=6)。

2．7标准曲线的绘制

称取咖啡酸、葛根素、阿魏酸、异阿魏酸对照品适量，精

密称定，分别加甲醇溶解并制成每l Tnl含2 mg的咖啡酸对

照品储备液，每l Inl含4 mg的葛根素对照品储备液·，每l

rnl含1 mg的阿魏酸对照品储备液，每l Inl含4 mg的异阿

魏酸对照品储备液。分别精密量取咖啡酸、葛根素、阿魏酸、

异阿魏酸对照品储备溶液适量，用甲醇分别稀释成咖啡酸浓

度为0．2，0．4，0．8，2，4 nag·L一、葛根素浓度为lO，20，40，80，

200 mg·L一、阿魏酸浓度为1，2，4，8，20 mg·L～、异阿魏酸浓

度为2，4，8，20，40 nlg·L’1的对照品系列溶液按“2．1”色谱

条件进样20山记录色谱图。以对照品峰面积为纵坐标，对

照品浓度为横坐标，经线性回归。咖啡酸、葛根素、阿魏酸、

异阿魏酸分别在：o．2—4，10～200，1～20，2—40 mg·L～，峰

面积与浓度呈良好的线性关系，所得的回归方程为：咖啡酸

Y=0．015 2X+0．105 7，r=0．999 6；葛根素Y=0．055 6X—

o．413 7，，=0．999 5；阿魏酸y=0．010 8X+o．074 7，r=

0．999 5；异阿魏酸y=O．010 5X+0．374，r=0．999 6。

2．8加样回收率试验

按处方比例精密称取药材约4。5 g进行制备同一批号并

测定含量的升麻葛根汤样品。精密量取9份，按80％、100％、

120％的比例分别加入咖啡酸、葛根素、阿魏酸、异阿魏酸对照

品，按“2．3”项下方法制备供试品溶液，进样20山测定，计算

回收率。咖啡酸、葛根素、阿魏酸及异阿魏酸的平均回收率分

别为104．0％(RSD 0．59％)，99．8％(RSD o．63％)，102．8％

(RSD0．96％)，98．O％(RSD 1．37％)(凡=9)。

2．9样品含量测定

取样品照“2．3”项下方法制成供试品溶液，进样20山

测定，照外标法(峰面积)计算含量。结果见表1。

表1样品含量测定结果(，l=5l

万方数据



中国药师 2010年第13卷第6期 chj眦PIla咖8cist 2010，VoL 13 No．6

HPLC法同时测定宣肺止咳糖浆中盐酸麻黄碱和苦杏仁苷的含量

黄良永 王永慧 雷震 郑江萍(郧阳医学院附属太和医院药学部湖北十堰442000)

摘要目的：建立高效液相色谱法同时测定宣肺止咳糖浆中盐酸麻黄碱和苦杏仁苷含量的方法。方法：采用lama C．。拄

(250 mill x4．6 mm，5 pin)，乙腈旬．1％磷酸溶液(加入0．1％三乙胺)(10：90)为流动相，流速1．O ml·min～。检测波长210 nln，

柱温30℃。结果：盐酸麻黄碱在2．2～111．5峭·Illl“的范围内有良好的线性关系，r=0．999 6，平均回收率为96．4％，RSD为

1．34％(n=9)；苦杏仁苷在20．4一l 020．0峭·ml。1范围内有良好线性关系，r=O．999 9，平均回收率为99．O％，RSD为0．50％

(n=9)。结论：方法可同时测定盐酸麻黄碱和苦杏仁苷的含量，简便，准确，重复性好，可作为宣肺止咳糖浆的质量控制。

关键词高效液相色谱法；盐酸麻黄碱；苦杏仁苷；宣肺止咳糖浆；含量测定

中图分类号：R927．2 文献标识码：A 文章编号：1008-049X(2010)06-0837-02

Determination of Ephedrine Hydrochloride and Amygdalin in Xuanfei Zhike Syrups by HPLC

Huang Liangyong，Wang Yonghui，Lei Zhen，Zheng Jiangping(Department of Pharmacy A．ffihated Taihe Hospital，Yunyang Medical Col-

lege，Hubei Shiyan 442000，China)

ABslrI认CT Objective：To establish all HPI C method for determination of ephedrine hydrochloride and amygdalin in xuanfei zhike

syrups．Method：ne Lu眦ODS C18 column(250咖×4．6姗，5 pan)W88 used，the mobile phase wag acetonitrile-O．1％Phosphoric

acid solution(contain0．1％Triethylamine)(10：90)，the flow rate wag 1．O“·min～，the deteetion wavelength wa9210 nln，the Colu／nn

temperature W88 30 oC．Result：鸭e linear ranges of ephedrine hydrochloride and amygdalin were 2．2-ll 1．5鹇·Inl～r=0．999 6，20．4-l

020．0峙·m1．。，r=O．999 9，the average recoveries(n=9)were 96．4％(RsD=1．34％)，and 99．O％(威1D 0．50％)respectively．
Conclusion：卟is method is simple。accurate．and repealable。it咖be used for CluMity control of xuanfei zhike syrups．

KEY WORDS HPLc：Ephedrine hydrochlofide：Amygdalin：Xuanfei zhike syrup；Content determination

宣肺止咳糖浆是我院研制的中药复方制剂，批准文号为

鄂药制字Z20082627，具有宣肺平喘，止咳化痰作用。处方

由蜜麻黄、炒苦杏仁、石膏、胆南星、浙贝母、大青叶、连翘、金

银花、玄参、蒲公英十味中药组成，蜜麻黄和炒苦杏仁为君

药，原标准中仅有两项鉴别反应，没有定量指标；而对蜜麻黄

和炒苦杏r的主要成分盐酸麻黄碱和苦杏仁苷的测定方法，

文献¨刮中均采用不同的色谱系统和不同的样品处理方法，

操作繁琐、费时；本文建立了一种同时测定盐酸麻黄碱和苦

杏仁苷的HPLC法，操作简便，省时，准确性和重复性好，可

作为宣肺止咳糖浆的质量控方法，现报道如下。

1仪器与试药

DIONEX Uhimate3000高效液相色谱仪(美国戴安公司，

低压四元梯度泵、自动进样器、多波长紫外检测器、柱温箱)；

变色龙色谱工作站(美国戴安公司)；Lum c。。色谱柱(广东

菲罗门公司，250 mm×4．6 mill，5 tun)；UP5200H超声清洗

机(熊猫集团电子计量有限公司)；FA2004电子分析天平

(上海分析仪器厂)；甲醇为色谱纯；水为高纯水；其它试剂

均为分析纯。

盐酸麻黄碱对照品(批号：0714-9903)，苦杏仁苷对照品

(批号820-200002)均由中国药品生物制品检定所提供；宣

肺止咳糖浆(本院制剂室生产，批号：090402，090519，

090805)。

2方法与结果

2．1色谱条件

Luna C18色谱柱(250 lnnl×4．6 lnln，5岬)；流动相：乙

通讯作者：郑江萍Tel：(0719)8801103 E-mail：zhengjp68@126．㈣

3讨论

3．1作者考察了230～320 nffl不同吸收波长图谱，发现320

nm波长下咖啡酸、阿魏酸、异阿魏酸的吸收均较大，图谱特
1

征性强，故选择320 am为检测波长。 2

3．2由于咖啡酸、阿魏酸和异阿魏酸都是有机酸，且葛根素

的酚羟基具有一定酸性，易电离，醋酸铵溶液加入少量冰醋
。

酸可减少拖尾，改善峰形，且分离效果较好。当(甲醇-乙腈)4

比例大时阿魏酸和异阿魏酸不能达到良好的分离，因此选择

甲醇-乙腈一[1．6％冰醋酸]的0．1 mol·L。醋酸铵水溶液
。

(12：7：81)为流动相。
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