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碱对照品溶液1．07 mg，按上述供试品溶液的制备方 法制备及色谱条件测定，计算回收率，结果见表1。

表1回收率试验结果

2．9 样品测定

取3批样品，按上述方法制备供试品溶液和对

照品溶液，按上述色谱条件操作，3批样品测定结

果见表2。

表3样品含量测定结果

批号 平均食量，m∥片

050901

051002

051102

0．205 3

0．224 5

0．237 l

3讨论

分别采用甲醇、乙醇溶剂，采用热回流和超声

提取提取方法，以不同溶剂用量(20，50，100 mL)和

不同提取时间(20，30，45，60 min)对本品中盐酸

麻黄碱的提取研究。结果表明：取本品1 g，用甲醇

50 mL，加热回流提取45 min，提取盐酸麻黄碱含量

最高。
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HPLC法测定紫地宁血散中没食子酸的含量

张人福，许江红，张若良，赖佐发(赣州市食品药品检验所，赣州341000)

摘要 目的：采用HPLc法测定紫地宁血散中没食子酸的含量。方法：色谱柱为Diamonsil c。。(4．6 mm×200 mm，5斗m)，流动

相为乙腈一含0．1％三乙胺的0．1％磷酸溶液(1：99)，流速：lI o mL·min～，检测波长为273 nm。结果：线性范围为o．051～

0．612¨g，r=1．000 0。平均回收率为99．3％，RSD为1．2％。结论：本法简便、快速、准确，可用于产品的质量控制。

关键词：紫地宁血散；HPLc法；没食子酸

中图分类号：921．2 文献标识码：A 文章编号：1009—3656(2009)一6一

Dete珊ination of Gallic Acid in Zidiningxue San by HPLC
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Abst均ct objective：An HPLC method was established for the detenIlination of Gallic Acid in zidinin黔ue Sall．Methods：A Diamon—

sil C18(4．6 mm×200 mm，5斗m)column was used with Acetonitrile and 0．1％phosphoric acid containing 0．1％triethylamine(1：99)

as山e mobile phase，with now rate 1．0 mL·lnin and the detection wavelengIll 273 nm．IkslJlts：ne 1inear range was O．051斗g～

0．612斗g，r=1．000 0．The average recovery was 99．3％aIld the RSD was 1．2％．Condusion：The method was convenient，sensitive

and accurate． So“could be used for quality contml．
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紫地宁血散由大叶紫珠、地慈等药味组成的复

方制剂，具有清热凉血的功效，用于治疗胃及十二指

肠溃疡或胃炎引起的吐血，便血，属胃中积热型者。

该制剂收载于《卫生部药品标准》新药转正第九册

中，标准中无含量测定方法，不利于质量控制，本文

采用HPLc法对制剂中地葱的有效成分没食子

酸。1。2 o进行含量测定，所建立的方法准确可靠、专属

性强、简便快捷，可用于该制剂的质量控制。

1仪器与试药

waters高效液相色谱仪(515泵，2487紫外检测

器，Millennium32色谱工作站)，BP211D型电子天

平；没食子酸对照品(中国药品生物制品检定所，批

号00831—9501)；紫地宁血散(同一厂家，市售品，

批号060801，060802，060803)；乙腈为色谱纯，水为

重蒸馏水，其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1 色谱条件

色谱柱：Diamonsilc】8(4．6 mm×200 mm，5

¨m)，流动相：乙腈一含O．1％三乙胺的0．1％磷酸

溶液(1：99)，流速：1．0 mL·min～，；检测波长：273

nm，柱温：室温，进样量：10血。理论板数：按没食
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子酸峰计算应不低于4 000，没食子酸峰与相邻杂峰

的分离度应大于2．0。

2．2 溶液制备

2．2．1对照品溶液制备精密称取没食子酸对照

品10．20 mg，置100 mL量瓶中，加50％甲醇溶解并

稀释至刻度，作为对照品储备液。精密量取储备液

10 mL置50 mL量瓶中，加50％甲醇稀释至刻度，摇

匀，即得。

2．2．2供试品溶液制备取装量差异项下供试品，

混匀，精密称取约1．5 g，置具塞锥形瓶中，精密加入

50％甲醇50 mL，称定重量，置水浴上回流30 min，

取出，放冷，再称定重量，用50％甲醇补足减失的重

量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2．2．3阴性溶液制备取不含地葱的阴性制剂按

供试品溶液的制备方法制成阴性溶液。

2．3 干扰试验

取供试品溶液，对照品溶液和阴性溶液各10

¨L，在上述色谱条件下进样，分析，供试品溶液主峰

的保留时问与对照品主峰的保留时问一致，且阴性

无干扰，见图1。

图1 紫地宁血散的HPLC色谱图

A．对照品；B．样品；c．阴性样品；1．没食子酸

2．4线性关系考察

精密量取对照品储备液o．5，1，2，4，6 mL分别

置10 mL量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，各进样

10肚，测定。以进样中没食子酸量为横坐标，峰面
积为纵坐标绘制标准曲线，计算回归方程为：y=

3．797 2×106x一1．813 4×104，r=1．000 0，结果表

明：没食子酸在0．051～0．612斗g内呈良好的线性

关系。

2．5精密度试验

取对照品溶液重复进样5次，测得峰面积的

RSD为0．34％。

2．6稳定性试验

取同一供试品溶液(批号：060801)于配制后0，

2，4，6，8 h分别进样10斗L，测得峰面积的RsD为

1．1％，表明供试品溶液在8 h内稳定。

2．7重复性试验

取本品(批号060801)，照供试品溶液制备方法

制成供试品溶液(凡=6)，分别测定含量，平均含量

为0．759 mg·g～，RSD为0．34％。

2．8回收率试验

取已知含量的供试品约o．75 g，精密称定，分别

精密加入对照品溶液(o．010 4 g·L。1)50 mL，按供

试品溶液制备方法处理，测定含量，计算回收率，结

果见表1。
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表1回收率测定结果(n=6)

塑型g j!塑!型!堕!!!塑!塑!：!!!：!!奠!：1

2．9样品测定

取3批样品，依法制备供试品溶液，分别取对照

品溶液，供试品溶液10仙L进样，测定峰面积，按外

标法计算含量，结果见表2。

表2样品测定结果

批号 含量／mg·g

06080l

060802

060803

0．759

0．800

0．696

3讨论

3．1试用乙腈一0．05 mol·L一磷酸(1：99)_。为流

动相，结果分离效果不好，且柱效不高，本文流动相

中加入三乙胺，具有更好的分离度与柱效。

3．2提取条件在前期试验过程中，试用甲醇‘4

为提取溶剂，结果主峰存在干扰峰，且基线不易走

平，改用50％甲醇提取，色谱图得到明显改善，试验

同一批样品经30，60，90 min回流后分别测定含量，

结果显示回流30 min即可提取完全。

3．3据文献，地惹中没食子酸多以苷的形式存在，

需加酸水解方能游离出没食子酸，试验比较：50％

甲醇∞J、50％甲醇(含4％盐酸)。6 o为溶剂相同条件

提取样品并测定含量，结果两法所得样品中没食子

酸的含量相同，但加酸水解提取所得色谱图基线漂

移，所以，本文不采用加酸水解提取。

3．4经试验，用本文方法色谱条件，在下列色谱柱

试验：Phenomenex C18【21(4．6 mm×250 mm，5斗m)，

Kromasil 100A C18(4．6 mm×200 mm，5斗m)，结果

得到良好的色谱图及重现性，且所得含量一致。
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HPLC法测定香附丸(水丸)中芍药苷的含量

王二云，杨烯伟，郝美玲(内蒙古食品药品检验所，呼和浩特ol0020)

摘要 目的：建立HPLc法对香附丸(水丸)中芍药苷的含量测定方法。方法：采用HPLc法。色谱柱：Allteeh Ap0110 c。。色谱

柱(4．6 mm×250 mm，5¨m)，流动相：A为乙腈，B为0．1％磷酸溶液，梯度洗脱程序为o min(14％A)，21 min(86％A)，4l min

(14％A)；检测波长：230 n”；流速为1．0 mL·min～；柱温为30℃。结果：芍药苷在0．123 6～1．854斗g内呈良好的线性关系，

回归方程为l，=1．06×106■2．33×103，r=1．000 o；平均回收率为99．07％(RsD=0．35％)。结论：本法准确度高，重复性好，

可作为本制剂的质量控制方法。

关键词：香附丸(水丸)；芍药苷；HPLc法；含量测定
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