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高效液相色谱法测定紫金透骨喷雾剂中白花丹醌
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  [ 摘要]  目的: 建立测定紫金透骨喷雾剂中白花丹醌含量的高效液相色谱法。方法: 采用 Elipse-XDB-C18色谱柱

( 4. 6 mm×150 mm, 5 μm) , 甲醇-水( 70∶30)为流动相,检测波长为 406 nm。结果:白花丹醌在 0. 046～0. 410μg呈良好线性关

系( r = 0. 999 9) ,平均回收率为 99. 96% , RSD 1. 86%。结论:该方法简便、快速、准确,可用于紫金透骨喷雾剂的质量控制。
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Determination of Plumbagin in Zijintougu Sprays by HPLC
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[ Abstract]  Objective: To establish a method for determination of plumbagin in Zijintougu sprays. Method:

The column was Elipse-XDB-C18 ( 4. 6 mm×150 mm, 5 μm) and the mixture of methanol-water ( 70∶30) was used

as mobile phase; the detection wavelength was at 406 nm. Result: The linearity was in the range of 0. 046-0. 410

μg ( r = 0. 999 9) . The average recovery was 99. 96% with RSD of 1. 86% . Conclusion: The method was simple,

rapid and accurate, and suitable for the quality control of Zijintougu sprays.
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  紫金透骨喷雾剂是由紫金莲和透骨香等 6 味中

药采用现代制剂提取技术富集有效成分精制而成的

中药复方制剂,具有活血散瘀、消肿止痛、舒筋通络

之功效,用于急性闭合性软组织损伤的治疗。紫金

莲为方中主药,其中白花丹醌是紫金莲的主要有效

成分
[ 1 ] , 为有效控制产品质量, 笔者参照有关文

献
[ 2-3 ]

,采用高效液相色谱法测定了紫金透骨喷雾剂

中有效成分白花丹醌的含量,为确保其临床疗效稳

定可靠提供了科学依据。

1 仪器与试药

高效液相色谱仪系统 ( 岛津 LC-10Avp) ,包含 2

台 LC-10ATvp泵; SPD-10Avp 紫外检测器, 7725i 手

动进样阀, TC-100 柱温箱 ( 天津特纳科技公司 ) ,

WML色谱工作站( 广西威玛龙色谱科技公司) ;超声

波清洗机 ( 250 W, 29 ～34 kHz; 北京医疗设备

二厂) 。

甲醇( 德国 MERCK公司) 为色谱纯; 水为乐百

事纯净水;其他试剂均为分析纯。白花丹醌对照品

由作者从紫金莲药材中制备,经
1
H-NMR,

13
C-NMR,

MS, UV, IR 等波谱鉴定为白花丹醌, 采用 HPLC-

DAD在多个波长检测其峰面积归一化结果均大于

98% ;紫金透骨喷雾剂由贵阳医学院贵州省中药民

族药研究开发中心提供 ( 批号 20080313, 20080318,

20080320) 。

2 方法与结果

2.1 色谱条件 色谱柱 Elipse-XDB-C18 ( 4. 6 mm×

150 mm, 5 μm, 安捷伦科技公司 ) ; 流动相甲醇-水

( 70∶30) ; 流速 1 mL·min
- 1

; 柱温 40 ℃;检测波长

406 nm;进样体积 10 μL。
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2.2 溶液制备

2.2.1 对照品溶液  精密称取白花丹醌对照品

11. 38 mg,置 50 mL量瓶中,加甲醇溶解并稀释至刻

度,摇匀,即得0. 227 6 g·L
- 1

) 。

2.2.2 供试品溶液 精密量取本品 5 mL,置 25 mL

量瓶中,加 70%乙醇稀释至刻度,摇匀,即得。

2.2.3 阴性供试品溶液  按紫金透骨喷雾剂制备

工艺制得缺紫金莲的阴性样品制剂,再按供试品溶

液的制备方法制得阴性样品溶液。

2.3 专属性试验 取对照品溶液、供试品溶液和阴

性供试品溶液, 在上述色谱条件下测定, 得色谱图

(图 1)。结果显示白花丹醌对照品与紫金透骨喷雾

剂中白花丹醌的保留时间基本一致,阴性供试品溶

液在白花丹醌色谱峰位置处无相应的峰出现, 制剂

中其他成分对白花丹醌的测定不产生干扰。

图 1 紫金透骨喷雾剂的 HPLC

A. 对照品溶液 ; B. 供试品溶液 ;

C. 阴性对照液供试品溶液 ; 1. 白花丹醌

2.4 线性关系考察 精密量取对照品溶液 1, 3, 5,

7, 9 mL,分别置 50 mL量瓶中,加甲醇稀释至刻度,

摇匀,分别精密吸取 10 μL,注入液相色谱仪。以对

照品进样量( μg) 为横坐标,以峰面积为纵坐标,绘

制标准曲线, 得回归方程为 Y = 3. 86 ×104 X -

5. 95 ×103, r =0. 999 9。结果表明白花丹醌进样量

在 0. 046 ～0. 410 μg呈良好的线性关系。

2.5 精密度试验 取供试品溶液 1 份,按照上述色

谱条件重复进样 5 次,峰面积平均值为734 361, RSD

1. 11% ,结果显示方法的精密度良好。

2.6  重 复 性 试 验  取 同 一 批 样 品 ( 批 号

20080313) ,按供试品溶液制备方法供试品溶液 5

份,按照上述色谱条件分别测定,测得平均质量浓度

为 96. 49 mg·L - 1, RSD 1. 32%。结果表明,本方法

重复性良好。

2.7 稳定性试验 取同一份供试品溶液,照上述色

谱条件分别于 0, 1, 2, 4, 8 h进样测定,记录峰面积,

结果白花丹醌峰面积的 RSD 1. 13% ,表明供试品溶

液在 8 h内稳定性良好。

2.8 回收率试验 精密量取已测定含量的制剂( 批

号 20080313, 96. 49 mg·L
- 1

) 9 份,精密加入白花丹

醌对照品适量,按供试品溶液制备方法制备,分别进

样,测定,计算白花丹醌回收率,结果见表 1。
表 1 白花丹醌加样回收率测定

加入量

/μg

测得量

/μg

回收率

/%

平均值

/ %

RSD

/%

113. 8 351. 97 97. 31

113. 8 358. 51 103. 06

113. 8 354. 31 99. 37

227. 6 469. 87 100. 46

227. 6 462. 84 97. 37 99. 96 1. 86

227. 6 469. 70 100. 38

341. 4 588. 91 101. 84

341. 4 581. 74 99. 74

341. 4 583. 18 100. 16

  注 :取量均为 2. 5 mL, 样品中含量均为 241. 23 μg。

2.9 样品测定 取 3 批供试品,分别按 2.2. 2项下

方法制备供试品溶液,按上述色谱条件测定并计算

含量,结果见表 2。
表 2 3批样品含量测定 mg·L - 1

批号 1 2 平均值

20080313 96. 98 95. 03 96. 01

20080318 90. 28 88. 16 89. 22

20080320 94. 44 94. 02 94. 23

3 讨论

紫金透骨喷雾剂为经提取富集药用有效成分后

制备而成的约含 70% 乙醇的液体制剂,故取本品适

量,用 70%乙醇稀释至一定浓度即可制得供试品溶

液。该方法简便、准确、重复性好。

( 下转第 71页)
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根据白花丹醌对照品甲醇溶液的紫外-可见光

谱测定结果,可知白花丹醌在 209, 265, 406 nm处有

吸收,试验结果表明, 在 406 nm进样测定, 灵敏度

高,基线平稳, 图谱分离较好, 且阴性对照无干扰。

试验中考察了流动相比例、流速、柱温的变动对分离

度等结果的影响,发现在测定条件下,系统的轻微变

动对试验结果影响不大,系统耐用性良好。
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