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　　补血当归调经合剂是由当归、川芎、黄芪等中药加工而

制成的合剂 ,具有滋补气血的作用。用于治疗头晕 ,身体衰

弱 ,妇女月经不调 ,产后血虚体弱 ,贫血 [ 1 ]。为控制产品质

量 ,本实验建立了当归、川芎、黄芪的薄层色谱鉴别 ,对处方

中的君药 ,制定了高效液相色谱测定阿魏酸含量的方

法 [ 2, 3 ]。

1　仪器与试药

W aters 2695 /2996色谱仪 ( Empower色谱工作站 ) ; M illi2
pore纯水器 ;乙腈为色谱纯 (Merck公司 ,德国 ) ,甲醇为分析

纯 (广州化学试剂厂 ) ;水为 M illipore去离子水 ;当归对照药

材 (批号 : 1209272200512 ) ;川芎对照药材 (批号 : 1209182
200608) ;黄芪甲苷对照品 (批号 : 07812200210) ,阿魏酸对照

品 (批号 : 077329910) ,均由中国药品生物制品检定所提供 ;

补血当归调经合剂 :广东邦民制药厂有限公司 (每盒装 120

mL,批号为 061201、061202、061203)、广东万年青制药有限

公司 (每盒装 100 mL,批号为 061101、061102、061103、

061104、061105)。

2　薄层色谱鉴别

2. 1　当归、川芎

取本品 20 mL,加乙醚 30 mL时时振摇 30 m in,分取乙醚

液 ,蒸干 ,残渣加醋酸乙酯 1 mL使溶解 ,作为供试品溶液。

另取当归对照药材 0. 5 g,加乙醚 20 mL,超声处理 10 m in,滤

过 ,滤液蒸干 ,残渣加醋酸乙酯 1 mL使溶解 ,作对照药材溶

液。另取川芎对照药材 0. 5 g,加乙醚 20 mL,超声处理 10

m in,滤过 ,滤液蒸干 ,残渣加醋酸乙酯 1 mL使溶解 ,作对照

药材溶液。照薄层色谱法 (中国药典 2005年版一部附录 Ⅵ

B )试验 ,吸取上述溶液各 2μL,分别点于同一硅胶 G薄层板

上 ,以石油醚 (60～90 ℃) 2醋酸乙酯 ( 8∶2)为展开剂 ,展开 ,

取出 ,晾干 ,置紫外光灯 (365 nm )下检视。供试品色谱中 ,

在与对照药材色谱相应位置上 ,显相同颜色的斑点 ,阴性对

照无干扰。

2. 2　黄芪

取本品 30 mL,用水饱和正丁醇振摇提取两次 ,每次 15

mL,合并正丁醇液 ,用氨试液洗涤 2次 ,每次 10 mL,再用正

丁醇饱和的水洗 3次 ,每次 20 mL,正丁醇液蒸干 ,残渣加甲

醇 1 mL使溶解 ,作为供试品溶液。另取黄芪甲苷对照品 ,加

甲醇制成每 1 mL含 1 mg溶液 ,作为对照品溶液。照薄层色

谱法 (中国药典 2005年版一部附录ⅥB )试验 ,吸取上述溶

液各 5μL,分别点于同一硅胶 G薄层板上 ,以二氯甲烷 2甲
醇 2醋酸乙酯 ( 7∶3∶0. 5)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,喷以

10%硫酸乙醇溶液 ,在 105 ℃加热至斑点显色清晰。供试品

色谱中 ,在对照品色谱相应位置上 ,显相同颜色的斑点 ,阴性

对照无干扰。

3　含量测定

3. 1　色谱条件　色谱柱 : D ikma D iamonsil C18 (250 mm ×4. 6

mm, 5μm) ;流动相 :乙腈 20. 1%磷酸 (19∶81) ;流速 : 1. 0 mL /

m in;柱温 : 40 ℃;检测波长 : 324 nm;进样量 : 10μL。

3. 2　溶液制备

3. 2. 1　对照品溶液的制备　精密称取阿魏酸对照品适量 ,

加甲醇制成每 1 mL含阿魏酸 0. 05 mg的溶液 ,作为对照品

溶液。

3. 2. 2　供试品溶液的制备 　取本品 5 mL,用微孔滤膜

(0. 45μm)滤过 ,取续滤液 ,即得。

3. 2. 3　阴性对照溶液的制备　考虑到当归、川芎中均含有

阿魏酸 ,因此取处方量中除当归、川芎以外的各味药材 ,按补

血当归调经合剂制备工艺制成阴性对照溶液 (缺当归、川

芎 )。

3. 3　系统适用性试验

取上述阴性、对照品和供试品溶液 ,照“3. 1”项下的色

谱条件注入液相色谱仪 ,记录色谱图 ,见图 1。从图中可以
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看出阴性无干扰 ,待测峰与其他峰分离度良好。理论板数按

阿魏酸峰计算 ,应不低于 5 000。

图 1　阿魏酸对照品 ,供试品和阴性样品色谱图

A对照品　B供试品　C阴性样品　1阿魏酸

3. 4　方法学考察

3. 4. 1　线性关系考察　取对照品溶液 ,分别进样 1, 2, 5, 10,

15, 20, 25μL,记录色谱图 ,以阿魏酸的进样量 (μg)为横坐

标 ,以峰面积为纵坐标 ,得回归方程为 : Y = 5. 86 ×106
X +

4. 39 ×104 ; R = 0. 999 9 ( n = 7) ,结果表明阿魏酸进样量在

0. 05～1. 25μg范围内线性关系良好。

3. 4. 2　精密度试验　取同一供试品溶液 ,连续进样 6次 (每

次 10μL ) ,按上述色谱条件测定峰面积。结果峰面积的

RSD为 1. 03% ( n = 6) ,表明仪器精密度良好。

3. 4. 3　中间精密度试验 　取样品 (批号 061101)由 3个不

同操作人员分别测定阿魏酸含量 ,结果测得阿魏酸平均含量

为 0. 060 63 mg/mL, RSD值为 1. 25% ( n = 6)。

3. 4. 4　稳定性试验　取同一供试品溶液 ,分别在 0, 2, 4, 6,

10, 12 h依次进样 ,阿魏酸峰面积的 RSD为 0. 45% ( n = 6) ,

表明供试品溶液在 12 h内稳定。

3. 4. 5　重复性试验 　取同一批样品 (批号为 061101) ,按

“供试品溶液的制备”方法平行制备 6份供试品溶液 ,并测

定 ,结果测得阿魏酸的平均含量为 0. 060 95 mg/mL, RSD值

为 1. 79% ( n = 6)。

3. 4. 6　加样回收试验　精密量取已知含量的样品 (批号为

061101) 6份 ,每份 5 mL,至 10 mL量瓶中 ,依次分别添加阿

魏酸对照品溶液 ( 0. 054 2 mg/mL ) 5 mL,加甲醇稀释至刻

度 ,摇匀 ,按上述色谱条件测定 ,计算回收率。结果阿魏酸的

平均回收率为 98. 39% , RSD值为 2. 22% ( n = 6)。见表 1。

3. 4. 7　样品测定　取补血当归调经合剂样品共八批 ,按供

试品溶液制备方法制备样品 ,在上述色谱条件下进行测定、

分析。结果见表 2。

表 1　 回收率试验结果 ( n = 6)

取样量

/mL

样品含量

/mg

加入量

/mg

测得总

量 /mg

回收率

/%

平均回

收率 /%

RSD

/%

5 0. 304 75 0. 271 0. 565 6 96. 25

5 0. 304 75 0. 271 0. 576 9 100. 42

5 0. 304 75 0. 271 0. 577 6 100. 68
98. 39 2. 22

5 0. 304 75 0. 271 0. 575 3 99. 83

5 0. 304 75 0. 271 0. 564 2 95. 74

5 0. 304 75 0. 271 0. 568 8 97. 44

表 2　 样品测定结果

批号 测得值 / (mg/mL) 平均值 / (mg/mL)

061201
0. 046 99

0. 047 56
0. 047 3

061202
0. 046 18

0. 044 58
0. 045 4

061203
0. 043 29

0. 044 68
0. 044 0

061101
0. 060 63

0. 060 95
0. 060 8

061102
0. 063 80

0. 064 97
0. 064 4

061103
0. 066 13

0. 065 19
0. 065 7

061104
0. 065 49

0. 066 68
0. 066 1

061105
0. 065 99

0. 065 61
0. 065 8

4　讨论

4. 1　当归一般用阿魏酸作为指标进行含量控制 [ 2, 3 ] ,但是

本处方中的川芎药材也含有此成分 ,因此本研究采用当归、

川芎双阴性进行专属性研究。

4. 2　利用二极管激光阵列检测器测得了阿魏酸对照品色谱

峰的紫外吸收光谱图 ,结果在 324 nm波长处有最大吸收 ,故

选择 324 nm做为检测波长。

4. 3　本试验建立了高效液相色谱法测定补血当归调经合剂

中阿魏酸含量方法 ,并验证了方法的可行性 ,表明灵敏度、重

复性和精密度均较好 ,为补血当归调经合剂的质量控制提供

了检测方法。
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