
   

高效液相色谱法测定葛根总黄酮及制剂中葛根素的含量
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摘要 以反相高效液相色谱法 一 测定葛根总黄酮提取物及制剂中葛根素的含量
。

检测波

长
,

流动相为甲醉 一 水
,

进样 川
,

采用外标法
。

当葛根素浓度在 一 拌 时
,

浓度与峰

面积呈良好线性关系
, 。

回收率及 分别为
, 。
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P ue ra ria Lo ba ta )含有多种异 机;sI L 一 I A 进样器(日本岛津公司 )

,

色谱柱

黄酮成分
,

具有降低心肌耗氧量
,

增加冠脉
、

BD

s
一 H Y p e rs il x

R
e
l ,

( 2 5 0 x 4
.

6 m m )

。

脑血管流量
,

增强机体免疫力
,

降低血糖等多 二
、

色谱浏圣条件

种药理作用
。

本文用反相高效液相色谱法
,

( 一)葛根总黄酮的定性检验

用外标法测定了葛根总黄酮及制剂中葛根素 将提取的葛根总黄酮用薄层色谱法定性

的含量
。

检验
。

将待检溶液样品点样于硅胶
、

高效薄

实验部分 层板上
,

以氯仿
:
甲醇

:
水(7

.
5 :2
.
5 :0
.
25) 为

一
、

材料和仪器 展开剂展开
。

同时点葛根素标准品溶液于同

野葛
,

上海虹桥饮片厂 ;葛根素标准品
; 一薄层板上

,

在波长 254nm 下观察斑点
。

显

北京生化制品研究所 ;愈风宁心片
,

天津中药 相同斑点
。

厂 ;葛根黄酮控释胶囊
,

自制 ;所用试剂均为 (二 )色错条件

分析纯
。
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高效液相色谱仪
,

1
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,

配备有 SPD 4
.
6n m

,

s
n

m )

,

流动相 ;水
:
甲醇 (75

:25)
,

流

一 Z A S 紫外检测 器和 C 一
RZ

A X 数据处 理 速
:lm l/ m in

,

柱温
:
45 ℃

,

检测波长
:254 nln

,

—
灵敏度

:0
.
01(
aufs)

,

进样 20拌l
。

葛根黄酮及
.
第二军医大学药学院 葛根素标准色谱图见附图

。
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标准 曲线制备

(一)标准品浏定

分别吸 取葛根 素标准液 (0
.
lm g/m l)

0
.
05

、

0

.

1

、

0

.
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、

0

.
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、
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.
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、

0

.

8

、

1

.

0

、

1

.

2
Inl

,

置

10 而容量瓶中
,

水
:
甲醇(75

:
25 )混合液稀释

至刻度
。

分别进样 20川
,

峰面积与浓度进行

线性回归
,

得回归方程
:

x = 一 4 6 6
.
8 3 + 8 5 0 1

.
2 5

c ,
r =

0

.

9 9 9 1

。

( 二 )精密度

分别取对照品贮备液和样品溶液 (葛根

黄酮适量)
,

按样品测定项下方法操作
。

对照

品和样品中的葛根素的 R sD 分别是 1
.
28 %

(
n = 6)和 1

.
35 % (

n = 6 )
。

( 三)回收率试验

对照溶液的制备
。

精密称取葛根素对照

品适量
,

加甲醉溶解至刻度
,

并稀释制成每

m l含 0
.
lm g 的溶液

,

再稀释成 1拜g / m l
,

2 拜g /

m l
,

4 拌g / m l
,

6 拜g/ IYd
,

8 拌岁m l
,

1 0 拜g / rIil
,

的溶

液备用
。

精密称取对照品葛根素适量
,

分别加入

处方量的空白 E C/PE C 和 PE G
,

加 甲醇溶液

稀释至刻度
,

分别精密吸取 0
.
lm g/m l 的溶

液
,

配成 4拌g/ m l
,

8 产g / rnl
,

1 0 拜g / m l 的溶液
,

进样 20 川
,

回收率测定结果见表 1
。

6 m i
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囊(TR 一 5
.
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葛根黄酮控释胶 囊甲醉溶液色谱图

表 1 回 收率试验浏定结果

组 分 加入量 滩(n = 6) 测得量

葛根黄酮

E C/ PE G 葛根黄
酮控释胶囊
PEG 葛根黄酮滴丸

0
.
8 0

.
8075 土0

.
0 5 1

0 1
.
0 0 4 1 土 0

.
0 0 5

2 1
.
2 16 1 士 0

.
0 0 5

四
、

样品 的浏定

(一 )对照品溶液的制备
:

精密称取葛根素标准 10 拜g 置 10 m l容量

瓶中
,

加甲醇稀释至刻度
,

精密吸取上述溶液

1耐置 10 m l容量瓶中
,

甲醇稀释至刻度
,

摇

匀
。

取 0
.
lm g/m l的贮备液 0

.
4m l

,

置 10m l

容量瓶中
,

加水
:
甲醇(75

:
25 )混合液稀释至

刻度
,

摇匀
。

( 二 )供试品溶液的制备

精密称取葛根黄酮制剂(约相当于葛根

黄酮 10mg )
,

置 10 m l容量瓶中
,

以下按(一 )

项下操作
。

取供试品溶液和对照品溶液各 20 川
,

注

入液相色谱仪测定
,

计算结果
。

结果见表 2
。

表 2 供试品浏定结果 (相 当标示责 % )

药药 品品 批 号号 含 量(X )))

片片剂剂 94091000 3
.
777

葛葛根黄酮酮 94081111 28
.
3999

EEE C/ P EG 葛根黄黄 94 111888 7
.
7888

酮酮控释胶囊囊 94061222 2
.
222

PPPE G 葛根黄酮滴丸丸丸丸
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比 一浓度曲线
,

得到通过原点的一条直线
,

其

回归方程为非那西丁
:

夕 = 2
·

9 5 5 4 X

一 0
·

1 2 8 1

,
r =

0

·

9 9 9 5

;

咖啡因
:

夕 = 1
·

5 5 8 4 X

一 o
·

0 2 5 7

,
r =

0

·

9 9 9
4

;

氨基比林
:

夕 = l
·

1 6 5 3 X

一 0
·

0 8 9 3

,
r =

0

·

9 9 9 2

;

苯 巴比妥
:

夕 = 2
·

5 3 5 X

一 0
·

1
7 5

4

,
r =

0

.

9 9 9 8

。

标准曲线见图 2
。

三乙
A i

1
.
9 4 %

、

1 0 0

.

5 % 士 1
.
4 6 % 和 98

.
4 % 士

1
.
8 2 %

。

五
、

样品测定

取市售厂家生产的四批样品各 10 片
,

精

密称定
,

置乳钵中研细
。

精称出约 2
.
5 片重

置 50 m l量瓶中
,

加 甲醇浸泡 4h
,

用超声波发

生器超声提取 30 m in
,

放置室温
,

以 甲醇稀释

至刻度
,

用干燥滤 纸迅速滤过
,

取 中间滤液

20 0川
,

置 lml 量 瓶中
,

加入 内标 (巴 比妥 )

50
.
0川

,

甲醇稀释至刻度
。

进样 1
.
0风

,

测定

结果见附表
。

附表
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汤f内乙,二
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…
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900

月.二‘.二

批 号 -二:二二二二二
非那西丁

86050 1 100
.
3

860902 103
.
2

86 1112 98
.
4

860708 95
.
8

样品 测定结果

样品标示量的( % )
‘

氨基 比林 咖啡因 苯巴 比妥

98
.
1

10 0
.
2

9 9
.
3

94 .6

月,内j,白,l

0

.

5 1

.

0 1

.

5 2

.

0 ( m g / m l )

O 非那西丁 x 苯巴 比妥 . 咖啡因 △氨基比林

图 2 标 准 曲 线

四
、

回收率测定

按处方要求精密称取非那西 丁 0
.
30 9

、

咖啡因 0
.
03 9

、

氨 基 比林 0
.
巧g

、

苯 巴 比妥

0
.
03 9 和辅料适量

,

置乳钵中
,

混 匀研细按样

品方法
,

进行提取分离
、

测定
。

非那西丁
、

咖

啡因
、

氨基比林
、

苯巴 比妥的平均 回收率 士标

准差分别为 100
.
2% 土 1

.
17 %

、

99

.

8 % 士

嵌 3 次测定结果平均值

六
、

讨论

1
.
本文测得结果经计算比较

,

采用峰面

积比定量较采用峰高比为好
,

原因是由于进

样量稍有误差
,

即可表现出峰高的较大差异
。

2

.

毛细管柱有较好的分辨率
,

对各组分

均能达到很好的基线分离
,

本法也适 用含有

相同成分的解热镇痛药的定性定量
。
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讨论

葛根黄酮 中葛根素具有弱 酸性结 构特

征
,

经多次实验证明
,

调整流动相中甲醇浓

度
,

即可使其它杂质峰分离
,

也可适当调整保

留时间
,

从而使各组分在流动相中因分配 比

的差异
,

而使葛根素色谱峰与前后杂质峰的

分离明显改善
,

分离度有所提高
。

本方法有较好的稳定性和重现性
,

分离

效果满意
,

定量准确
、

简便
、

快速
,

可作为该制

剂及原料的质量控制方法
。


