
  

,

合并硫酸液
,

加浓氨水
,

使成碱性 。
,

用

氯仿提取 次
,

每次
才 ,

合并氯仿提取液
,

水浴蒸

干
。

残渣用醋酸乙 醋溶解至
一

量瓶中
,

稀释至

刻度
,

摇匀
,

用 拜 微孔滤膜滤过
,

作为供试品溶

液
。

对 照 品 溶液 的制 备 精密称取 芍药昔对 照

品
,

加醋酸乙 醋制成 。拜 的溶液
,

作为对照品

溶液
。

分别 精 密 吸取 对 照 品溶 液 和样 品溶 液各

胖
,

注人高效液相色谱仪
,

按上述色谱条件
,

以外

标法计算含量
。

样品 测定 结果 按样 品测定方法测定 批成

药样品
,

结果见表
。

囊中芍药昔的含量测定结果表明
,

该方法简单准确
,

可 以控制产品的质量
。

对多种流动相进行 了筛选试 验 , 〕
,

甲醇
一

水

甲醇
一

水
、

正已烷
一

二氯

甲烷
一

甲醇
一

浓氨水 。 等
,

结果以

正已烷
一

二氯 甲烷
一

甲醇
一

浓 氨水

分离效果最理想
,

最后选定为本实验流动相
。

本实验同法测定 了白芍 的阴性对照品
,

结果

芍药昔可 以基线分离且不受其 它组分干扰
,

分离效

果好
。

参考文献

月勺门乃厂一‘

表 乙 肝宁胶囊中芍药昔含 测定结果

批号 芍药昔含量 粒

勺几斗尸厂

 

 

 

讨论

乙肝宁胶囊 中芍药昔含量的测定方法曾经采

用薄层扫描法仁‘〕
,

但发现采用该方法
,

对同一批样品

的测定结果差异较大
,

重现性差
。

参照文献〔卜 丑
,

建

立了测定芍药昔含量的方法
。

经过对 批 乙肝宁胶

赵 曦
,

梁生旺 乙肝 宁胶 囊质量标准 的研 究「」 中国中药杂

志
, ,

中国药典 年版 习 一部

邵长凤
,

陈坚天
,

杨吉田
,

等 中药止痛胶囊 中芍药 昔的 芜

含量测定 〕中草药
, ,

周新蓓
,

涂瑶生
,

刘法锦 高效液相色谱法测定赤芍浓缩颗粒 中

芍药昔 的含量 中国实验方剂学 杂志
, ,

王铁军
,

郭绪林
,

张京平 高效液相色谱法测定根痛平冲剂中芍

药昔的含量 〕中国中药杂志
, ,

杨永华
,

陈燕军 古汉养 生精片 中芍药昔 的含量测 定 口 中国

中药杂志
,  ,

刘玉珍
,

郑 璐
,

迟 军
,

等 反相高效液相色谱法测定逍遥冲

剂中芍药昔的含量「〕中成药
, ,

收稿 日期
一 一

一日一八卜月了尸匕厂

高效液相色谱法测定咽舒糖浆中绿原酸的含量

张广春
,

赵 听
,

王旭明
,

陈 军 中国人民解放军沈 阳军区联勤部药品仪器检验所
,

辽宁 沈阳 。。

摘要 目的 采用 高效液相 色谱法
,

建立咽 舒糖装 中绿原酸的含量 测 定方 法
。

方法 采用 分析 色谱柱

 
,

拜 流动相为 乙睛
一

磷酸溶液 流速 丫 检测波长  
。

结果

一 法测 定绿原酸可达基线分 离
,

在 一 拼 线性 良好
,

回 归方程 一  
,

一

,

次测 定平均加样回收率为
,

为  
。

结论 该 法 操作 简便
,

结果 准确
,

重现性好
,

可作为该 制 剂的质量控制方 法
。

关键词 咽舒糖装 高效液相 色谱法 绿原酸
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咽舒糖浆是由北豆根
、

金银花
、

板蓝根
、

牛芬子
、

丹皮
、

桂枝等六味药材组成的复方制剂
。

具有清热

解毒
、

凉散风热
、

活血化癖
、

解毒利咽等功能
,

临床上

用于治疗咽炎
。

方中金银花药材 中所含的主要成分

为绿原酸
,

绿原酸的含量测定方法
,

文献报道有薄层

扫描法川
、

紫外分光光度 法川
、

高效液相 色谱法川

等
。

本试验采用 了高效液相色谱法
,

对咽舒糖浆 中

的绿原酸进行含量测定
,

用以控制其质量
。

1 材料和方法

约为 17m in
。

1

.

4 对照 品溶液的 制备 精密称取绿原酸对照品

5
.
4m g, 置 100 m l

才

量瓶中
,

加 50 % 甲醇适量
,

超声波

处理 10 m in
,

使对照品溶解
,

再加 5。% 甲醇稀释至刻

度
,

摇匀
,

作为对照品溶液(54拼g / m L)
。

1

.

5 供试品溶液的 制 备 精密量取本 品 sm L
,

置

50 m l
二

量瓶中
,

加稀乙醇至刻度
,

摇匀
,

离心 (4 o0O
r
/

m in )l o m in
,

取上清液
,

用微孔滤膜 (0
.
45胖m ) 滤过

,

精密量取续 滤液 sm I
J ,

置 25 m L 量瓶 中
,

加 50 % 甲

醇稀释至刻度
,

摇匀
,

即得
。

1

.

1 仪 器 L C
一

4 A 高效液相色谱仪 ;S P D ZA 紫外

检测器 ;C
一

R 3 A 积分 仪 ; U V 26 。 紫外 分光 光度 计

(日本岛津制作所 )
。

1

.

2 试剂与 药品 乙睛 为色谱纯 ;磷酸等其它试

剂均为分析纯
。

绿原酸对照品 (批号
:
75 3

一

94 06

,

中

国药品生物制 品检定所 ) ;咽舒糖浆 (由中国人 民解

放军第 203 医院提供)
。

1

.

3 色谱分析条件

1
.
3
.
1 测定波长选 择 取绿原酸对照品

,

加 50 %

甲醇溶解
,

制成每 lm L 含 1。拼g 的溶液
,

紫外分光光

度法扫描
,

光谱图见图 1 。

2 方法学考察

2
.
1 空白试验 按处方量制备缺金银花的阴性对

照溶液
,

照文中所述含量测定方法操作
,

结果空 白溶

液与绿原酸对照品相 同保留时间处
,

未显示明显 色

谱峰
,

说明无干扰(见图 2 )
。

~ ~ 一

一
~-‘ ~

- 一
--~电

一
~一一 .山. . ~ ~ ~ ~ ~ ~ - - 一 J 一- - - - - 一.

0 5 10 15 劲 乃

时间
产
心 n

巨CN
.
卜男

10 时间加in15 印

1叨
.
0 250

:0

350
.
0

入/ n m
4 50

.
0

图 1 绿原酸对 照品 U V 图谱

从图 1 中看出绿原酸在 32 7nm 处有最大吸收
,

故选择 327nm 为测定波长
。

1

.

3

.

2 色谱柱 十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂

C18柱 (4
.
6m m 丫 2 5 O m m

,

7 胖m ) ; 流速
:lm L /m in ; 柱

温
:28℃ ; 进样量

:
20 川

洲 。

1

.

3

.

3 流动相的选择 参照有关文献
,

经试验
,

选

择乙睛
一

0

.

4
% 磷酸溶液 (15

:
85 )为流动相

,

保 留时间

10 时饲加加15 匆 石

图 2 咽舒糖 桨的 H PI 一 色谱图
a
一绿原酸对照品;b一供试品溶液 ;

c
一 阴性对照液

2
.
2 样 品溶液稳定性试验 将待测样 品溶液

,

置

室温下贮存
,

分别于 O 、

0

.

5

、

1

、

2

、

3

、

s h

,

定期测定含

量
。

结果 6 次含量的 R S D 为 。
.
48 %

,

表明样 品溶

液基本稳定
。



仪器的精密度试验 精密吸取上述对照品溶

液 (54拌g / m L ) 20 拌L
,

重 复进样 6 次
,

结果 R s D 为

o
,

41 %

,

精密度试验符合要求
。

2

.

4 重复性试验 取 同一批号的供试 品
,

分别进

行供试品溶液的制备
、

测定
,

重复 5 次
,

结果 R S D 为

1
.
34 %

。

2

.

5 线性关 系的考察 精密量取绿原酸对照品溶

液 0
.
30 、

0

.

5 0

、

1

.

0 0

、

1

.

5 0

、

2

.

0 0 和 4
.
OOm L

,

分别置

于 10 m L 量 瓶 中
,

加 50 % 甲醇 至刻 度
,

摇 匀
。

取

20 拼L 注人液相色谱仪 中
,

记录色谱图
,

以峰面积为

纵坐标
,

相应浓度为横坐标
,

进行线性 回归
,

线性方

程
:A = 2 5 16 4O gC 一 2 979

,
r

= 1

.

0 0 0 0

。

2

.

6 加样回收率试验 精密称取已知含量 的同一

批咽舒糖浆 sm I
J,

精确加人绿原酸对照品适量
,

按文

中供试品溶液的制备方法操作
,

测定其含量
,

并计算

回收率
,

测定结果见表 1
。

置 25 m L 量瓶中
,

加 50 % 甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

即

得供 试品溶液
。

精密称取 绿原酸对 照品 sm g
,

置

lo om L 量 瓶 中
,

加 50 % 甲醇 适 量
,

超 声 波 处 理

10 m in
,

使对照品溶解
,

再加 50 % 甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

作为对照品溶液
。

分别吸取对照品溶液与供

试品溶液各 20 拌L
,

注人液相色谱仪测定
,

计算即得
。

本 品每瓶 (IO Om L )含金银花 以绿原酸 (C
, 。

H
l。

0
9
) 计

,

不得少于 15 m g
。

取本品样品 3 批
,

按上法测

定
,

结果见表 2
。

表 2 咽舒糖 浆样 品含t 测定结果《牙士
: , n 一 2)

批号 含量 (m g/m l ) 每瓶含量(m g/100。工)

20 0 2 0 6 2 0

20 0 2 0 6 2 3

20 0 3 0 3 14

0
.
1 82

0
.
1 93

0
.
1 90 : :

.

:

表 1 加 样回收率测定结果

编号
取样量

(m L )

本底量

(拜g )

加人量

(肛g )

测得量

(肛g )

1 5 0
.
6

回收率

(% )

100 6

(% )

R S D

(写)

4 讨论

在本项试验中
,

我们参考文献〔3〕 ,

采用了乙睛与

磷酸溶液的配比
,

而没有采用缓冲液作为流动相
,

此

选择有利于色谱柱的长期使用
。
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3 样品测定

精密量取本品 sm L
,

置 50 m L 量瓶中
,

加稀乙醇

至刻度
,

摇匀
,

离心 (4 ooo
r
/m in ) lo m in

,

取上清液
,

用微孔滤膜 (0
.
45 拼m ) 滤过

,

精密量取续滤液 sm L
,

周庆华
,

李彦冰
.
树条荚荆 果实中绿原酸 的含量测定〔J皿

.
中医

药学报
,

1 9 9 6
,

( 6 )

:
4 5

.

丁青龙
,

黄晓瑾
,

沈晓洁
,

等
.
不同厂家银黄 口 服液 中黄琴昔

、

绿

原酸含量测定〔J〕
.
中国医 院药学杂志

,

1 9 9 6
,

1 6 ( 7)

:

31
5

.

陈金霞
,

谷 玲
,

孙立新
,

等
.
高效液相色谱法测定小儿咳喘灵

口服液中绿原酸的含量[J〕
.
现代应用药学

,

19 96

,
1 3 ( 4 )

:
4 2.

收稿 日期 :2004
一
0 1

一

0
1

离子对色谱法测定硫酸阿托品滴眼液的含量

李志梅
, ,

刘 萌
‘ ,

张黄丹
2(l
.
温州市药 品检验所

,

浙江 温州 32 5028 ; 2
.
温州开发区 医药有 限公 司

,

浙江 温州 3250 00)

摘要 目的 :建立测定硫酸阿托品 滴 眼液 中硫 酸 阿托品含量 的方 法
。

方法 :采用 Al l
t
ec h 一 C

I。
( 5 拜m 4

.
6 只

2 50 m m ) 色谱柱 固定相
,

以 乙睛
一

0

.

05 m ol /
L 庚烷磺酸钠水溶液 (35 : 65 )为流 动相

,

检测 波长 210n m
。

结果 :

硫酸 阿托品在8一 120 拜g / m L 浓度范围内线性 良好
,

线性回归方程为
:A - 一 72 9 1 5

.
40 7 3 + 15 3 08

·

1

63

g c

,

;

一 0
.
99 9

,

平均 回收率为 10 0
.
2 %

,

R S D ~ 。
.
65 %

。

结论 :本法操作简单
,

快速
,

准确可靠
,

回收率高
。

关键词 硫酸阿托品 ;滴眼液 ;离子对色谱法
,

含量测 定

中图分类号 :R 927
.
2 文献标识码 :A 文章编号 :1006一 0111 (2 004)04 一 0230 一 03
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