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反相高效液相色谱法测定消风散中欧前胡素的含量

陶健

=摘要 > 目的  建立消风散中欧前胡素的含量测定方法。方法  采用反相高效液相色谱法测定含

量。色谱柱: U ltmi ate XB C18柱;流动相: 甲醇-水 ( 66: 34) ;流速: 110m l/m in; 检测波长: 300 nm。结果  
欧前胡素在 3164~ 3614 Lg /m l范围内与峰面积成良好的线性关系 ( r= 019999 ); 平均加样回收率为
9918% , RSD= 1114% ( n= 5)。结论  本法灵敏、准确,重现性好, 可作为消风散中欧前胡素的含量测定。

=关键词 >  RP-HPLC; 消风散;欧前胡素;含量

Determ ination of Imperator in in X iaofeng Powder by RP-HPLC TAO Jian. P ingd ingshanH osp ita l of Tra-

d itiona l Ch ineseM ed icine,H enan P ingdingshan,H enan, 467000, China

=Abstract> Object ive To estab lish a RP-HPLC m ethod for the dete rm ination o f Imperator in in X-i

ao feng Pow der. Methods The U ltmi ate XB C18 ( 250mm @416 mm, 5 Lm ) w as used. The co lum n temperature

w as 30e , the mobile phase w as a m ixture of m ethano-lw ater( 66: 34), the de tected w aveleng th w as a t300 nm.

and the flow rate was 110 m l/m in. Results The linear ranges o f Imperator in w as 3164~ 3614 Lg /m l( r=

01999 9); The average recovery w as 9813% , RSD= 1125% ( n= 5). Conclusion Them ethod is sensitive, ac-

curate and reproduc ib le. It can be used to determ ine the content of X iao feng Pow der.

=K ey words>  RP-HPLC; X iao feng Pow der; Im perato rin; De term ination
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  消风散是经河南省食品药品监督管理局批准的中药复方
医院制剂, 由白芷、荆芥穗、防风、紫苏叶、葛根等药物组成, 具

有祛风解表的功效, 其质量标准中没有含量测定。白芷为方

中君药, 欧前胡素是白芷中重要活性成分 [ 1], 笔者参考文

献 [ 2, 3]采用反相高效液相法对欧前胡素的含量进行了测定,

具有分离度好、重现性好、灵敏度高的特点, 可以有效的控制

该制剂的含量。

1 仪器与试药
岛津高效液相色谱系统: LC-10ADVP 输液泵, SPD-

10AVP紫外检测器, 进样阀 10 L l定量环, CTO-10ASVP柱温

箱。色谱柱: K rom asilC
18
( 41 6 mm @ 250 mm, 5Lm )。工作站:

CS-L ight色谱工作站。 P reser 92SM-202A-DR电子分析天平。

欧前胡素对照品 (购于中国药品生物制品检定所, 批号:

100826-200511); 消风散 (平顶山市中医医院制剂室, 批号:

20081201, 20081217, 20081229); 甲醇为色谱纯; 水为纯净水;

其余试剂为分析纯。

2 方法与结果
211 色谱条件  K romas il C

18
( 416 mm @ 250 mm, 5Lm )色谱

柱; 流动相:甲醇-水 ( 66: 34); SPD-10AVP紫外检测器; 检测波

长: 300 nm;进样量: 10 L ;l流速: 11 0 m l/m in柱温: 30e ;欧前

胡素与样品中的其他成分峰的分离度 R> 210。
212 溶液制备 [ 2]

21211 对照品溶液的制备  精密称取欧前胡素对照品 911

mg, 置 50 m l量瓶中, 加甲醇溶解并稀释至刻度,摇匀,作为对

照品贮备液 (含欧前胡素 182 Lg /m l) ; 再精密量取贮备液 3

m ,l置 25 m l量瓶中,加甲醇溶解并稀释至刻度,摇匀, 制成对

照品溶液 (含欧前胡素 211 84 Lg /m l)。

21212 供试品溶液的制备  取本品约 11 0 g,精密称定, 置具

塞锥形瓶中, 精密加入甲醇 50 m ,l密塞,称定重量, 超声处理

(功率 300W,频率 50 kH z) 45 m in,放冷, 再称定重量,用甲醇

补足减失重量, 摇匀,滤过, 取续滤液,即得供试品溶液。

21213 阴性对照溶液的制备  按处方比例及工艺, 制备缺少

白芷的阴性样品, 再按供试品溶液的制备方法制备不含欧前

胡素的阴性对照溶液。

#43#中国实用医药 2009年 5月第 4卷第 15期  C h ina PracM ed, M ay 2009, Vo.l 4, No. 15



21 3 线性关系考察  精密量取上述对照品贮备液 1、2、3、3、

5 m ,l分别置 50、50、50、25、25 m l量瓶中, 加甲醇稀释成 5个

等差浓度 ( 3164~ 3614 Lg /m l) ,各取 10L l重复进样 ( n= 3) ,

记录色谱图。以吸收峰面积 Y为纵坐标, 以欧前胡素进样量

X为横 坐标, 绘制 标准 曲线, 得 线 性回 归方 程 Y =

01 000714631X + 11 1516, r= 01999 9( n= 5)结果表明欧前胡

素在 01 036 4~ 01364 0 Lg范围内进样量与峰面积积分值之
间线性关系良好。

21 4 精密度试验  取对照品溶液, 重复进样 5次, 每次 10

L ,l测定其峰面积, 结果欧前胡素峰面积的 RSD= 01 31% ( n=

5),表明精密度良好。

215 稳定性试验  取同一批号供试品溶液, 分别在 0, 3, 6,

9, 12 h连续进样 5次, 进样量 10 L ,l 测定峰面积, RSD =

1121% ,表明供试品溶液在 12 h时间内稳定。

216 重复性试验  分别取同一批号供试品 11 0 g5份, 分别

照供试品溶液制备方法制备供试品溶液, 在上述色谱条件测

定含量, RSD= 1123% , 结果表明重复性良好。

217 干扰试验  分别精密量取对照品溶液、供试品溶液、阴

性对照溶液各 10 L ,l按上述色谱条件分别进行测定, 欧前胡

素与其他组分的分离度 R> 21 0,阴性对照无干扰, 见图 1。

A.对照品溶液         B.供试品溶液         C.阴性样品溶液

图 1 高效液相色谱图

21 8 回收率试验  精密称取已知欧前胡素含量的样品 (批

号 20081201) 5份, 分别加入对照品储备液 11 0 m ,l按供试品

制备方法制备供试品溶液。并按上述色谱条件进行测定, 计

算平均回收率为 9918% , RSD= 1114% , 说明该含量测定方法

可行。

21 9 样品含量测定  取不同批号样品三批, 照 / 2121 20项下
方法制备供试品溶液,照上述色谱条件进样 10 L ,l分别测定

峰面积, 按外标峰面积法计算欧前胡素含量, 三批样品含量分

别为 01 092%、01092%、01 089%。
3 讨论

31 1 中药制剂多为复方 ,成分较复杂, 进样前需加适当处理。

该制剂有 5味药组成, 试验中曾经采用甲醇超声 30、45、60

m in提取; 30%乙醇回流 30、60、90 m in提取; 经过考察提取效

果, 结果表明用超声直接处理, 简便易行、欧前胡素提取较完

全, 经比较约为回流提取所测数值的 11 5倍;比较超声提取时

间以 45 m in提取效果最佳,故选择超声提取 45 m in。

31 2 流动相的选择  曾经选用多个流动相, 不同比例的甲

醇-水, 乙腈-水,甲醇-水-乙酸胺,结果以甲醇-水 ( 66: 34)的峰

形及分离效果最好、主峰保留时间较短。可使样品中欧前胡

素与相邻的色谱峰分离, 获得较好的峰形。

313 检测波长的选择  取欧前胡素对照品溶液进行紫外扫

描 ( 200~ 400 nm ),结果在 220、260、300 nm处都有最大吸收,

但在 300 nm附近无干扰峰。故选择检测波长为 300 nm。

314 根据5中国药典6 2005年版一部白芷药材含量测定项下
规定的欧前胡素限度及该制剂处方与制法,样品中欧前胡素

的含量应不得低于 01 120 mg /g。从样品测定结果来看,不同

批号含量均未达到最低限度。可能与中药复方影响有效成分

提取有关, 有待进一步研究更加高效简捷的提取方法。
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螺旋 CT多平面和曲面重建在低位胆道梗阻
诊断中的应用

田素伟  韩铭钧

=摘要 > 目的  探讨多层螺旋 CT多平面重建 (MPR )和曲面重建 ( CPR )在低位胆道梗阻诊断中的

临床应用和价值。方法  90例低位胆道梗阻患者行薄层扫描, 进行冠状面、矢状面及斜面的多平面重建

和沿胆道或胰管路径的曲面重建, 以手术、病理及临床随访结果为标准。结果  MPR和 CPR的定位诊

断准确率均为 100% ;病因诊断准确率MPR为 9516% , CPR为 9313%。结论  在低位胆道梗阻疾病的诊

断中, MPR和 CPR的定位诊断能力相同, 病因诊断能力M PR略高于 CPR。两种重建技术有各自的优缺

点, 在临床诊断中应相互结合、互为补充。

=关键词 >  体层摄影术; X线计算机;图像重建,计算机辅助;胆道疾病
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