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H PL C 法测定盐酸法舒地尔的含量

李金涛 干伟 邓媛媛 干国平 (湖北中医药大学中药资源与中药化学省级重点实验室 武汉43 006 5)

摘 要 目的: 建立盐酸法舒地尔的含量浏定方法"方法: 采用H PLC 法,色谱柱为W el ch ro m Cl:(25 0 m m x 4.6 ~ ,5 卜m ) ,

流动相为 1% 三乙胺水溶液(用磷酸调 pH 至7.0) 一甲醉(60 :40 ) ,流速 1.o nil #mi n一.,检测波长275 nm ,柱温 30 e "结果: 盐

酸法舒地尔在20 .16 一100 .8 此 #耐一.浓度范围内线性关系良好(;=0.99 9 8 , "二5),平均加样回收率为99 .87 % 沂5刀为0.59

% (n 二9) "结论:本方法操作简便,结果准确可靠,可用于该药品的质量控制 "
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中图分类号:R9 27 .2 文献标识码:A 文章编号:100 8撰 gX 52010 )11一1609 习3

D 以erm ina tion of Fas u曲 Hy drochi ori de by ll r L C

LiJintao,G an W ei,D eng Y uan yuan ,G an Guoping (H ubei Key La bo ra to叮 of Re sourc e Seienee and Che而st叮in C hinese M edieai ne,

H ubeiU nive rs ity Of Traditional Chinese M edieine,W uhan 43(X) 65 ,China)

A B STR A C T O bj ec tive :To estab lished a m ethed to determ inat e the eontent Of fas udil hydro ehl oride.M eth od : H PLC w as ad opted ,

C .:(250 nun x 4.6 nun ,5 林m ) eloum n w as used , l% Trieth yl am ine aqueous solution (pH adj usted to 7.o with phos phori e ac id )-

M ethanol (60:40 ) w as used as m obile phas e.Th e now rate w as 1.o nil #而n一..Th e deteetion w avelength was at 275 nm an d the eol -

um n tem pera ture w as at 30 e .R es ul t: Th e line eorre lation of fa sudil hydm e址"-de w as observ ed fro m 20.16一100 .8 林g #耐一. (r二
0.999 8 ).Th e re eove万e, was 99.84% ,五S刀was 0.59% .C onelus ion : Th is m ethod 15 eonvenient an d 脚11ution一fre e to th e enviro n-

m ent, the re sul ts 15 aeeura te an d re liab le. It ean b e used fo r the q ual ity eontro l of fas u dil hyd roc hl ori d e#
/ v W O R D S Fas u dil hydm ehlori de ; H p L C ; D eterm in atio n

盐酸法舒地尔为血管扩张药 ,具有改善及预防蛛网膜下 腔出血术后的脑血管痉挛及随之引起的脑缺血症状的作用"

通讯作者:干国平 Te l:13995551949 E一m ail:gan 即"p@ :ina.eom

谱条件记录色谱峰面积 "以峰面积为纵坐标(Y ) ,以丹皮酚

进样量(卜g)为横坐标(x )进行线性回归 ,得到回归方程:Y

二5.00 x lo6x 一4.75 x 104, ;二0.999 5 , 表明丹皮酚在

0.109 4 一1.094 0 此 范围内线性关系良好 "

2.7 精密度试验

精密吸取丹皮酚对照品溶液20 闪,重复进样 6次,峰面

积的RS D 为0.28 % "

2.8 稳定性试验

精密吸取供试品溶液20 闪在0 ,2 ,4 ,6 ,s h 分别进样测

定 ,峰面积的尺5刀为0.25 % "表明供试品溶液在s h 内稳定 "

2.9 重复性试验

取同一批号(00 0512 )的供试品 ,照 /2.3 0项下制备6份
供试品溶液 ,依法测定 ,结果平均含量为 3.57 m岁粒沂SD 为

0 .2 3 % "

2.10 加样回收率试验

取已知含量的样品(批号:090512 ;含量 3.4 m岁粒 )6

份 ,精密称定 ,分别精密加人丹皮酚对照品适量 ,按 /2.3 0项

下的方法制备供试液 ,依法测定"计算回收率 ,结果平均回

收率为99.5% 沂5刀为 1.91% (n二6) "

2.n 样品测定

分别精密吸取对照品及供试品溶液各20 闪,进样 ,按上

述色谱条件测定 ,记录色谱图,以外标法计算供试品中丹皮

酚的含量 ,结果见表 l"

表1 桂枝获菩软胶裹中丹皮酚的含. 5n 二3)

批号 丹皮酚含量(m岁粒)

仪刃5 10 3 .3

(兀旧5 12

O 男>5 14

3 讨论

供试品组分多 ,成分复杂 ,选用了不同浓度的甲醇及乙

醇提取 ,结果以甲醇提取完全 "试验比较了超声处理 20 ,

25 ,30 ,35 ,40 而n 对丹皮酚提取的影响,测得样品含量每粒

分别为 0.986 , 1.105 , 1.105 ,1.106 , 1.105 m g,充分说明超声

处理 50 m in 后丹皮酚含量不再增加 , 故选择超声处理 30

m in [3丁"
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临床上用于治疗脑梗塞 ,改善心 !脑缺血症状 ,抑制脑神经细

胞受损 ,减轻受累脑组织的炎性反应等"国家药品标准川

中,其含量测定方法为加醋酸汞的非水电位滴定法,该法因

使用醋酸汞而可能对环境造成污染"鉴于此 ,笔者采用

HPLC 法对盐酸法舒地尔含量测定方法进行了研究"

1 仪器与材料

LC 一10ATvp 高效液相色谱仪(日本岛津);岛津色谱工作

站;PHS一D 型精密pH 计(上海雷磁精密仪器厂) "盐酸法

舒地尔原料药(自制 ,批号:08 05 02 ,08 肠01,08 坎刃2);盐酸法

舒地尔对照品(中国药品生物制品检定所 ,批号:l(X巧14-

20(抖01);甲醇为色谱纯,其余试剂均为分析纯,水为双蒸水口

2 方法与结果

2.1 对照品溶液的制备

精密称取经 巧0 e 干燥4 h 的盐酸法舒地尔对照品适

量 ,加流动相溶解制成每1 耐中约含60 卜g 的溶液 "

2.2 供试品溶液的制备

取本品约 15 mg,精密称定 ,置50 耐 量瓶中 ,加流动相

稀释至刻度 ,摇匀 "精密量取5耐 ,置25 耐量瓶中 ,加流动

相稀释至刻度 ,摇匀 "

2.3 检测波长的选择

取本品,加流动相使溶解并制成每I nil 中约含30 此的

溶液,照紫外一可见分光光度法( 5中国药典 6200 5 年版二部

附录W A )测定 ,以流动相为空白溶剂 "结果:样品在275 nm

的波长处有最大吸收,故选择27 5 nln 为测定波长"

2.4 色谱条件

色谱柱:W elehrom e::(250 mm x 4.6 m m , 5 卜m ),流动

相:1% 三乙胺水溶液(用磷酸调pH 至7.0)一甲醇(60 :40 ) ,

流速:1.o nil #m in一.,检测波长:27 5 nm ,柱温:30 e ,进样量:

20 闪,理论塔板数按盐酸法舒地尔计算不低于6以卫)"

2.5 干扰试验

取对照品 !供试品和流动相20 闪,分别注人液相色谱

仪,结果空白样品在盐酸法舒地尔主成分峰保留时间处未出

现色谱峰 ,即空白无干扰"见图1 "

将主成分峰面积对其相应的浓度进行回归处理 ,得回归方

程:Y 二2.31x lo4x + 4.62 !10, , :二0.999 5 (n 二5) "结果表

明,盐酸法舒地尔在20 .16 一1的.8 此 #耐一.浓度范围内,峰

面积与相应的浓度呈良好的线性关系"

2.7 精密度试验

精密量取同一供试品溶液,依法重复测定6 次,结果测

得峰面积的无叨为0.28 % ,表明仪器的精密度良好 "

2.8 重复性试验

取本品(批号08 05 02 )6 份,照供试品溶液的制备方法制

成供试品溶液 ,依法测定 "结果:样品含量的平均值为

99 .42 % 声5刀为0.45 % ,表明方法重复性良好 "

2.9 稳定性试验

取同一供试品溶液于O ,l, 2,4 ,6 ,s h 测定 "结果:同一

供试品溶液在s h 内6 次测得主成分峰的峰面积的五SD 为

0.35 % ,表明样品在s h 内稳定 ,满足测定方法要求 "

2.10 加样回收率试验

分别精密称取本品6 ,7.5 , 9 m g,置于50 耐 量瓶中 ,精

密加人盐酸法舒地尔对照品6 ,7.5 ,9 mg ,加流动相溶解并稀

释至刻度 ,摇匀 "精密量取5 耐 ,置于25 祖量瓶中 ,加流动

相稀释至刻度 ,摇匀"依法测定,并计算其回收率 "结果加

样回收率为99 .87 % 沐5刀为0.59 % (n 二9) "

2.n 样品的含童测定

取供试品溶液及对照品溶液 ,进样,依法测定,按外标法

以峰面积计算样品的含量 ,结果见表 1"

表 1 样品的含t 测定结果

批 号

0 80 邹 I

0 8仅刃l

08 (双 )2

含量(% )
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A .供试品 B.对照品 C.空白样品 1.盐酸法舒地尔

图1 盐酸法舒地尔 HPLC 图

2.6 线性关系试验

精密称取于 150 e 干燥 4 h 的盐酸法舒地尔对照品

20 #16 mg ,置10 nil 量瓶中 ,用水溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,得

对照品贮备液(2.01 6 m g. nil 一.) ;分别精密量取对照品贮备

液 0.1,0.2 ,0.3 ,0.4 ,0.5 耐 ,置 10 时量瓶中 ,加流动相稀释

至刻度 ,摇匀 "各取20 闪 ,注人液相色谱仪 ,记录色谱图"

3 讨论

3.1 盐酸法舒地尔属于有机碱氢卤酸盐类药物 ,这类药物

的含量测定方法常采用高氯酸滴定法 ,即加醋酸汞的非水电

位滴定法,该方法简便 !准确,但实验过程中因使用醋酸汞会

对环境造成污染"国家药品标准的指导原则图已明确指出:

/应少用高氯酸滴定法测定有机碱氢卤酸盐类药物含量,以

避免汞的污染 0"(美国药典 6和5欧洲药典6在这方面已做
了很多改进 "本文在查阅文献的基础上 ,分别采用醇中碱滴

定法[3J 和不加醋酸汞的非水电位滴定法测定盐酸法舒地尔

的含量 ,结果均不理想 "最终选用 HPLC 法测定其含量 "结

果表明,该方法快速简便 !准确可靠 "

3.2 流动相中加人三乙胺碱性调节剂可消除碱性成分的拖

尾现象 ,对于含有环状叔胺结构的盐酸法舒地尔有明显的作

用 "原因是本实验所用色谱柱的填充剂为十八烷基硅烷键

合硅胶 ,其表面有少量游离的硅醇基 ,呈弱酸性 ,而三乙胺作

为一种竞争碱 ,在进入色谱柱后可以抑制或掩蔽固定相表面

的游离硅醇基的活性 ,从而减少了盐酸法舒地尔中高呱嚷环

内的叔胺与硅醇基之间的相互作用 ,使盐酸法舒地尔保持良

好峰形 ,去除色谱峰的拖尾现象"

3.3 曾对流动相进行了选择:分别以1.0% 三乙胺水溶液
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H PLC 法同时测定养血化痕合剂中阿魏酸和甘草酸的含量

张翔 (南京市药品检验所 南京21 00 15) 韩继永 (南京海光应用化学研究所)

摘 要 目的:建立HPLC 法同时测定养血化癣合剂中阿魏酸 !甘草酸含量的方法"方法:采用Di aln on sil CI"(200 m m x4.6

m m ,5 卜m) 色谱柱 ,以乙睛为流动相 A ,0.08 5% 磷酸水溶液为流动相 B ,进行线性梯度洗脱 ,流速为 1.o nil #m in一.,检测波长为

24 5 nm ,柱温为25 e "结果:阿魏酸在5.02 一50 .24 此 #耐一.(;二0.9卯 9) 和甘草酸在2.46 一24 .62 此 #耐一.(r二0.99 9 9) 的

范围内浓度与峰面积呈良好的线性关系,阿魏酸和甘草酸的加样回收率分别为100 .1% (n = 9 ,尺5刀二1.57 % )和 99 .8% (n 二

9 ,五SD 二0.98 % ) "结论:本法操作简单 !快速 !重复性好,结果准确可靠,可用于养血化癣合剂的质量控制"

关键词 养血化癣合剂;阿魏酸;甘草酸;高效液相色谱法

中图分类号:R9 27 .2 文献标识码:A 文章编号:100 8(岭9X( 20 10) 11一161 1刁2
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养血化痕合剂出自5傅青主女科 6,由当归 !川芍 !甘草 限公司) "

等多味中药制成的复方制剂,多用于妇科产后恶露不净 ,具 1.2 试药

有养血活血 ,温经止痛的临床功用"其现行的苏药制字 阿魏酸对照品(批号:110773 一(X巧11) !甘草酸单钱盐对

Z以00 17 68 附质量标准制订过于简单 ,无法全面评价制剂的 照品(批号:110731 喇20(拓巧)均由中国药品生物制品检定所

内在真实质量"本文以制剂中主要活性成分当归 !川夸中的 提供 ,供含量测定用;养血化癖合剂(南京市妇幼保健院 ,批

阿魏酸与甘草中的甘草酸为检测对象 ,参照相关文献1.一4] 建 号:201 004 13 ,201 004 14 ,20 1004 20) ;乙睛(色谱纯);磷酸 ,甲

立了同时测定其两种成分的方法 " 醇(分析纯) "

, 仪器与试药 2 方法与结果

1.1 仪器 2.1 色谱条件

sH IM A Dz u Le一oAT 高效液相色谱仪 !sPn一MZoA 型 色谱柱:Diam onsil C ::(200 m m x 4.6 nun ,5 卜m );流动

光电二极管阵列检测器 !LC So lu tion 版本 1.24 SPI 色谱数 相 A :乙睛 ,流动相 B:0.085 % 磷酸水溶液 ,线性梯度洗脱(O

据工作站旧 本岛津公司);KQ一 0B 型超声仪(昆山市超 一30 min ,83 % B菊 0% B) ;检测波长:24 5 nm ;流速:1.0 耐 #

声仪器有限公司);B咒11D 电子分析天平(德国赛多利斯 m in一.;柱温:25 e "进样体积:20 闪"

仪器有限公司);YB一Z 型真空恒温干燥箱(天津药典标准 2.2 对照品溶液的制备

仪器厂);EPED一ODC 超纯水仪(南京易普益达科技发展有 取经五氧化二磷减压干燥 12 .h 后的阿魏酸及甘草酸单

通讯作者:张翔 Te l:(025)85036219 E一mail:shre kl@ 163.eom

(用磷酸调节 pH 至7.0 ) (A )一甲醇(B ) (6() :40 ) !(50:50 ) !

(40 :60 )三种比例混合液为流动相 ,进样分析 ,结果 ,以

1.0% 三乙胺水溶液(用磷酸调节 pH 至 7.0 )一甲醇(50 :50 )

或(40 ,60) 为流动相时 ,理论塔板数按盐酸法舒地尔计算均

大于6以x2,主成分峰与杂质峰分离度好 ,但主成分峰峰形对

称性稍差;以 1.0% 三乙胺水溶液(用磷酸调节 pH 至 7.0)-

甲醇(60 :40 )为流动相时 ,主成分峰与杂质峰分离度好 ,主

成分峰峰形对称性好 "
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