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R p一H pL C 法测定气血和胶囊中阿魏酸的含量

马秀建 (连云港药品检验所 江苏连云港222 00 6)

摘 要 目的: 建立高效液相色谱法测定气血和胶囊中阿魏酸含量的方法"方法: 色谱柱:Ul tim at e X B一C l:柱(250 m m x 4 .6

m m , 5卜m ) ;流动相:甲醇一0 .1% 磷酸(30: 70 ),流速为 1.onil #而n一. ;柱温:25 e ;检测波长:320n m "结果: 阿魏酸在浓度为
5.0 一80 .9此 #nil 一.时线性关系良好 ,;二0.99 9 9 ,平均回收率为 101 .7% 渭5刀为 1.7% (n = 6) "结论 :方法简单 !准确 ,可作为

气血和胶盆的质量控制 "
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D d en . inati on of F erul ie ad d in Q ixu ehe C aP sul es by R P 一H P L C

M a X iuj ian (U an yungan g Institu te fo r Dru g Con的l,Jiangs u U an 担llgang 222(X) 6 , China)

AB STR A C T O 讨伙七ve : To estab lish a H PLC m etho d fo rdeterm inat ion Of Fe rtil ie ac id in Qixuehe Cap sul es. M ethod : U ltim ate X B-

C :: eolum n (250m m x 4.6nun , 5卜m )was used ,the m obile phas e eonsisted of m ethan ol一0 .1% phosphori e aeid solution(30:70 ) , th e

now ra te w as 1.0祖 #而 n 一1 ;th e eol umn tem pera ture wa s 25 e ;山e det eetion w av elen群h w as 3 2o run .R es过t :仆 e linear ran ge of 凡 耐 ie

ac id was 5.0 一50 .9 此 #nil 一. (:= 0.999 9 ). Th e av e哪 re eov e口 wa"10 1.7% (五sD = 1.7% , n = 6).e onc 一us ion : 仆 "m e山记 15

51哪 Ie an d ac eu叹 e. It ean be used fo r 叫al ity eo咖 1 of Qi xuehe C 叩sd es.

K E Y W O R D S RP 一H PLC ;Qixuehe Capsul es;Ferul ie aeid

气血和胶囊由当归 !川芍 !赤芍 !红花 !丹参 !香附 !桃仁 !

桔梗 !牛膝 !积壳 !柴胡 !乌药 !延胡索 !升麻 !甘草十五味组

成 ,具有舒肝理气 ,活血止痛的功能 ,用于妇女月经过少 ,经

期后错 ,行经不畅 ,经色黯红有血块 ,小腹疼痛 ,乳房胀痛 ,或

伴有黄褐斑等面部色素沉着 "现行标准只对芍药昔进行含

量测定 ,而方中的当归 !川芍中含有的阿魏酸亦为其有效成

分之一1.一3夕,为完善标准 ,控制产品质量 ,现采用反相高效液

相色谱法对制剂中的阿魏酸进行含量测定 ,建立可靠的质量

控制方法 ,

1 仪器与试药

A gi le ni 1200 高效液相色谱仪;阿魏酸对照品(中国药品

生物制品检定所提供 ,批号 n 07 73 ,2(X) 611) ;气血和胶囊为

市售品(规格 0.4岁粒 ,批号:07 0508 ,070812 ,07 0905 ) ,甲醇

为色谱纯 ,其它试剂均为分析纯"

2 方法与结果

2.1 色语条件

色谱柱 :u ltim ate x B一C I:柱(250nun x 4 .6nun , 5林m );流

速为 l.oml #而n一.;柱温 :25 e ;流动相 :甲醇 一0.1% 磷酸溶

液(30:70 ) :检测波长:320nm ;进样量:10卜l"

2.2 对照品溶液制备

精密称取阿魏酸对照品 10 .11m g ,置 100 祖 量瓶 中,用

甲醇溶解并定容至刻度 ,制成 101 .1林g. 耐一.的贮备液 "分别

精密量取0 .5 ,1.0 , 2.0 ,4.0 ,8.0耐 ,各置 ro 耐 量瓶中 ,加甲

醇稀释至刻度 ,分别制成 5.05 5 , 10 .11 ,20 .22 ,40 .科 , 80 .88

卜g. 耐一.的溶液 ,即得 "

2 .3 供试品溶液制备

取本品约 1.09 ,精密称定 ,置具塞锥形瓶中 ,精密加人

甲醇 25 nil , 密塞 ,称定重量 , 超声处理 (功率 400 w , 频率

80 KH z)lh ,放冷 ,再称定重量 ,用甲醇补足减失的重量 ,摇

匀 ,滤过 ,续滤液用 0.45 卜m 的微孔滤膜过滤 ,作为供试品溶

液"

2.4 线性关系考察

分别精密量取 /2.2 0项下的阿魏酸对照品溶液各 10 闪
注人液相色谱仪 ,测定峰面积 ,以对照品浓度为横坐标 ,峰面

积为纵坐标 ,经线性回归 "结果表明:阿魏酸在 5.0 一80.

9此 #耐一.范围内与峰面积线性关系良好 "回归方程为:Y 二
5 . 84 + 2 7.6 X , r = 0 .999 9 "

2 .5 干扰 试验

同法制成不含当归 !川芍的阴性样品溶液 "取对照品溶
液 !供试品溶液及阴性样品溶液各 ro 闪注人色谱仪测定 ,阴

性样品对测定无干扰 ,色谱图见图 l"
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A. 对照品 B. 供试品 c.不含当归 !川芍的阴性样品 1.阿魏酸

图1 气血和胶班的 HPLC 色谱图

2 .6 精密度试验

精密量取上述对照品溶液(40 .科林g. 耐一.)ro 闪,连续进

作者简介:马秀建 ,男 ,副主任医师 ,主要从事药物综合管理工作 " Te l:(05 18 )82 09 37 % E一Ina il :m ax iuji an l960 @ 16 3 .""m

J 今望



中国药师 200 9年第12 卷第3期 C hina P han llac ist Z(X) 9 . V ol.12 N o.

样 6 次 ,测定峰面积 ,RS D 二0.9% (n 三6 )"

2 .7 稳定性试验

精密吸取同一供试品(批号刃70508) 溶液 10 闪,分别在

o ,; ,6 ,9 , 12 ,18 ,24 h 进样 10国测定峰面积沂5刀=0.7% (n

= 7) "结果表明 ,供试液在 24 h 内稳定 "
2 .8 重复性试验

取同一批号样品(批号 :070508 ) ,6 份 ,照 /2 .3 0项下方

法制成供试液 ,进样 10 国测定 ,含量为 0.17 m g #g一. , 五sD =

1.3% (n = 6 ) "

2.9 加样回收率试验

取同批号样品(批号:07 0508 ,规格:0 .4酬粒 ,平均粒重:

0.39629)6 份 ,每份 2.摊 ,精密称定 ,分别加人阿魏酸对照品

适量 ,按 / 2.3 0项下方法制备供试液 ,进样 ro 闪测定 ,结果见

表 l"

表 1 阿魏酸加样回收率试验结果 5n = 6)

法计算样品含量 ,结果见表2 "
表2 样品含t 测定 5n = 6)

批号 含量 (m g #g一. ) 人5刀(% )

0 705 0 8 0 . 17 0 .7

0 70 8 12 0 .2 0 1 . 6

07 09 0 5 0 . 19 1 . 1

3 讨论

本方法采用高效液相色谱法测定样品中阿魏酸的含量 ,

方法简单 !可靠 ,可作为气血和胶囊的质控指标之一 "参考

文献报道方法 ,进行了样品提取溶剂 !提取方法和提取次数 ,

流动相及检测波长等因素的考察 ,结果表明以甲醇为溶剂 ,

采用超声处理 ,以甲醇一0.1% 磷酸(30: 70) 为流动相 ,检测

波长 320 nm 效果较好 ,且杂质较少 ,供试品中的阿魏酸即可

提取完全 "
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2.10 样品测定

按 /2 .3 0项下方法制备供试液 ,进样 10 闪测定 ,照外标

注 射 用 硝 普 钠 溶 液 稳 定 性 的 考 察

刘高峰 刘蕊 刘军 (哈尔滨医科大学附属第二医院药学部 哈尔滨巧00 86)

摘 要 目的:研究注射用峭普钠配制成溶液后的稳定性 ,并比较药品说明书规定不同的厂家生产的药品其溶液稳定性是否

有差异 "方法:将注射用梢普钠按临床应用条件配制成溶液 ,考察在不同温度 !不同避光条件下 ,不同放置时间稍普钠溶液的

稳定性 ,包括溶液外观性状 !pH !萦外一可见吸收光语 !峭普钠含量等"结果:在临床应用该药所用的避光条件下 ,在 20 e 或

35 e 时,不同厂家生产的注射用梢普钠配制成溶液后 28h 内是稳定的;在不用避光套且阳光直射条件下 ,峭普钠溶液极其不稳

定 ,在 5而n 内便发生变化;在应用避光套但仍有阳光直射条件下,溶液仍不稳定,消普钠含量等 90 m认 内发生明显变化 "结

论 : 药品说明书规定不同的厂家生产的注射用峭普钠配制成溶液后 ,在 28h 内均稳定 ,其稳定性没有差异" 临床配制峭普钠

溶液时应注意严格避光 ,且患者在用该药静脉滴注过程中即使使用了避光套也应避免阳光直射 ,确保用药安全 "

关键词 注射用萌普钠;稳定性
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C肠na)

A B ST R A C T O 讨伙tive : TO stu dy th e stab ility of sodium ni tro pru sside (SN P ) solution fo r inj eeti on , an d m ak e sure whether th ere

was diffe re nee be幻盯een th e stab ility Of SN P Of di月毛re ntins tru etions.M ethod : SN P fo r inj eetion was Pre par ed into solution aeeord ing to

eli n ieal use . Th e stab ili ty Of S N P sol uti on was stud ied in d 政 re nt te m perat ure s an d sh ading eirc u m sta nees at diffe re nt tim e , inelud in g

app earan ee , p H val ue , ul trav iOl et 一visible ab sorPt ion sP eetru m an d S N P eon tent.R es ul t : S NP solution s Of d iffe re nt instru etion s we re
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