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  [ 摘要]  目的: 建立天冰调督胶囊中有效成分天麻素的含量测定方法。方法: 采用高效液相色谱法,色谱柱为 SinoChrom

ODS-BP柱( 5 μm, 4. 6 mm×150 mm) ,检测波长为 220 nm, 以乙腈-0. 05%磷酸水溶液( 4∶96) 为流动相, 流速 1. 0 mL·min- 1。

结果: 天麻素在 0. 05～0. 5 μg范围内线性关系良好, r = 0. 999 1; 平均回收率为 98. 4% , RSD = 0. 88%。结论:该方法简便、可

靠、准确,可用于该制剂的质量控制。
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  天冰调督胶囊由天麻、当归、川芎、酸枣仁、冰片

等组成,临床上用于治疗头痛、失眠、记忆力减退、癫

痫等症。天麻为方中君药,天麻中的天麻素为本制

剂的主要有效成分之一, 具有抗癫痫、镇静、镇痛的

作用
[ 1]

,为了提高制剂的质量, 取得较好的临床疗

效,我们对天麻素的含量测定方法进行了研究,现报

道如下。

1 仪器与试药

高效液相色谱仪( P200Ⅱ高压恒流泵, UV200Ⅱ

紫外可变波长检测器,大连依利特分析仪器有限公

司) ; JD110-4 型电子天平 ( 沈阳龙腾电子有限公

司)。天麻素对照品 ( 中国药品生物制品检定所,批

号为 110807-200205) ;天冰调督胶囊( 河北省中医药

研究院制剂室,批号 070102, 070512, 071011) ;甲醇、

乙腈(色谱纯,天津市康科德科技有限公司 ) ;其他

试剂均为分析纯。

2 试验方法与结果

2.1 色谱条件  色谱柱: SinoChrom ODS-BP柱 ( 5

μm, 4. 6 mm×150 mm,大连依利特分析仪器有限公

司) ;流动相:乙腈-0. 05%磷酸水溶液( 4∶96) ;流速:

1. 0 mL·min
- 1

;检测波长: 220 nm;柱温: 25 ℃;进

样量 20 μL。

2.2 溶液制备

2.2.1 对照品溶液的制备  精密称取干燥至恒重

的天麻素对照品适量,加乙腈-0. 05% 磷酸水( 4∶96)

配制成浓度为 50 μg·mL
- 1
的溶液,精密吸取 1 mL

于 10 mL容量瓶中,用乙腈-0. 05%磷酸水( 4∶96) 定

容至刻度,摇匀,得浓度 5 μg·mL - 1
的溶液作为天

麻素对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液的制备 取胶囊内容物适量,研

细,取约 1 g, 精密称定, 置具塞三角瓶中, 精密加

70%甲醇 50 mL,称定重量,超声提取 40 min,放凉,

再称定重量, 用甲醇补足减失的重量, 摇匀, 滤过。

精密量取滤液 10 mL, 浓缩至近干, 残渣加乙腈 -

0. 05%磷酸水 ( 4∶96) 混合溶液使溶解, 转移至 10

mL量瓶中,并用乙腈-0. 05% 磷酸水 ( 4∶96) 混合溶

液稀释至刻度,摇匀,滤过,即得。

2.2.3 阴性对照液 按处方药味比例,取除天麻外

的其余药材,按其工艺制得阴性对照,再按供试液的

制备方法制成阴性对照液。

2.3 系统适用性试验 分别吸取对照品溶液、供试

品溶液和阴性对照液各 20 μL,注入液相色谱仪,记

录色谱图( 见图 1) 。可见天麻素的保留时间约为 9

min,在此条件下天麻素峰与其他组分峰分离良好,

阴性对照液无干扰, 理论板数 ( n) 按天麻素峰计算

不低于2 000。

2.4 线性关系  分别精密吸取浓度为 50 μg·

mL
- 1
的天麻素对照品溶液 0. 5, 1, 2, 3 , 4 , 5 mL于

10 mL容量瓶中,用乙腈-0. 05% 磷酸水 ( 4∶96) 定容

至刻度,摇匀。分别进样 20 μL测定其峰面积,以天

麻素进样浓度( μg·mL - 1 ) 为横坐标,以峰面积为纵
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图 1 天冰调督胶囊 HPLC 图

A 对照品  B 供试品  C 阴性对照液

坐标,进行线性回归,得标准曲线,测定其峰面积,得

标准曲线方程为 Y =35. 468X + 54. 536 , r = 0. 999 1,

在 0. 05～0. 5 μg范围内线性关系良好。

2.5 精密度试验 取天麻素对照品溶液,按“2. 1”

项条件测定, 连续进样 6 次, 峰面积的 RSD 为

0. 50% ( n = 6) ,表明精密度良好。

2.6 稳定性试验  取同一供试品溶液, 分别于 0,

4, 8, 12, 16 h 进样测定, 结果峰面积的 RSD 为

0. 47% ,表明供试品在所考察的 16 h内稳定。

2.7 重 复性 试验  取 同 一批 供试 品 ( 批号

070102) ,按供试品溶液的制备方法制备 6 份供试品

溶液, 依法测定, 供试品中天麻素含量的 RSD 为

0. 60% ,表明方法的重复性良好。

2.8 加样回收率试验  精密称取已测定含量的天

冰调督胶囊( 批号 070102) 6 份,分别加入天麻素对

照品适量,照供试品溶液制备方法制备供试液,依法

测定,结果见表 1。天麻素的平均回收率为 98. 4% ,

RSD为 0. 88%。
表 1 天麻素回收率试验

称样量

( g)

样品含量

( mg)

加入量

( mg)

测得量

( mg)

回收率

%

平均回

收率%

RSD

%

0. 988 3 0. 226 2 0. 20 0. 4218 97. 79

0. 983 4 0. 225 1 0. 20 0. 4212 98. 05

0. 987 3 0. 226 0 0. 20 0. 4226 98. 31
98. 4 0. 880. 992 1 0. 227 1 0. 20 0. 4230 97. 96

1. 002 5 0. 229 5 0. 20 0. 4297 100. 12

0. 986 8 0. 225 9 0. 20 0. 4219 98. 02

2.9 样品测定 按供试品溶液制备方法制备供试

液,按“2. 1”项下色谱条件进样测定, 计算得各样品

中天麻素的含量,结果见表 2。
表 2 样品含量测定

批号 天麻素含量 ( mg/粒 )

070102 0. 103

070512 0. 111

071011 0. 105

3 讨论

3. 1 流动相的选择  利用 HPLC法对药材及各种

制剂中天麻素进行含量测定的报道不少
[ 2 ～3 ] ,试验

中对流动相的组成和比例进行了比较研究,分别考

察了不同比例的甲醇-水、甲醇-0. 05% 磷酸水溶液、

乙腈-水、乙 腈-0. 05% 磷 酸 水 溶液、甲 醇-乙腈-

0. 05%磷酸水溶液等流动相系统, 结果以乙腈-

0. 05%磷酸水溶液( 4∶96) 作为流动相时天麻素的保

留时间适中,峰形较好,且与其他组分峰分离较好。

3.2 检测波长的确定  取天麻素对照品溶液,在

200 ～400 nm范围内扫描,在 220 nm处有最大吸收,

与《中国药典》( 2005 版)
[ 4 ]
一致,因此检测波长定为

220 nm。

3.3 提取方法  通过对不同提取方法( 超声、加热

回流) 、不同提取时间 ( 20, 30, 40, 50, 60 min) 、不同

溶剂类型( 甲醇、甲醇-水) 、不同溶剂体积( 30, 50, 70

mL) 的考察来选择最佳提取方法,经比较确定 70%

甲醇超声提取 40 min为最佳提取条件。

3.4 溶剂选择  实验中发现进行色谱分离时进样

溶液中的甲醇量对天麻素峰形有影响, 改用乙腈-

0. 05%磷酸水( 4∶96) 做溶剂可获得满意结果,因此

供试品经提取后浓缩近干,残渣用乙腈-0. 05% 磷酸

水( 4∶96) 溶解。

3.5 所采用的测定方法操作简便快捷,适合于医院

制剂的质量控制。
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