
精密吸取供试品 加石油醚 ∗ ε 提取

次 和 合并提取液 置于 量瓶中 加

石油醚 ∗ ε 稀释至刻度 作为供试品溶液 ∀吸取

Λ 进样 ∀以内标法计算 结果见表 ∀

表 2  样品测定结果

批  号 薄荷脑含量Π # ΡΣ∆Π

4  讨  论

4 .1  在苦参的鉴别中 曾试用苦参碱作为对照品 但

在展开后发现 阴性对照在与苦参碱对照品色谱相应

位置有一相同颜色的斑点 故最后采用槐定碱作为对

照品 ∀试验中 曾比较了不同的展开系统 如氯仿2甲醇

2浓氨试液的不同比例以及甲苯2丙酮2乙醇2浓氨试液

Β Β Β !苯2丙酮2甲醇 Β Β 等 结果以本文

所选用的展开系统较好 斑点完全分离 Ρφ值适中 ∀

4 .2  在蛇床子的薄层鉴别中 曾试用了苯2醋酸乙酯

Β !正己烷2醋酸乙酯 Β 等展开系统 结果以

本文所用的展开系统较好 斑点能较好分离 Ρφ 值适

中 ∀若展开后直接置紫外光灯 下检视 虽然供

试品色谱与对照药材色谱有相对应的紫色斑点 但其

它斑点较多 喷 香草醛硫酸溶液后 再置紫外光灯

下检视 则其余大部分斑点不再显荧光 对确

定对应斑点较好 故本文确定以喷显色剂后再检识 ∀

4 .3  薄荷脑含量测定中 曾用乙醚作为溶剂 结果色

谱分离效果比用石油醚 ∗ ε 要好 但乙醚易挥

发 使测定结果不稳定 所以换用石油醚作溶剂提取

结果稳定性较好 ∀

4 .4  本文所用方法简便 !快速 重现性和专属性较好

可作为本品的质量控制指标 ∀

收稿日期

ΗΠΛΧ同时测定双黄连注射剂中氯原酸和黄芩苷 2 种指标成份含

量

张华年  杨少芳  陈继业  宋新文 武汉 武汉市儿童医院

摘要  目的 探讨双黄连注射液 种指标成分含量的测定方法 控制其质量 ∀方法 应用甲醇2水溶液 磷酸调

至 为流动相 在 ⁄≥ ≤ 柱上梯度洗脱 外标法定量 绿原酸和黄芩苷 种指标成分含量可以同时定量 ∀结果

批样品中氯原酸的含量分别为 和 Π 黄芩苷的含量分别为 和

Π ∀结论 该方法简便 !快速 !灵敏 适合于双黄连粉针剂的质量控制 ∀

关键词  双黄连 绿原酸 黄芩苷 高效液相色谱法

∆ετερµινατιον οφ χηλορογενιχ αχιδ ανδ βαιχαλιν ιν Σηυανγηυανγλιαν ινϕεχτιον βψ ΗΠΛΧ

∏ ≠ ≥ ≠ ≥ƒ ≤ ≤ ≠ ετ αλ Χηιλδρενχσ Ηοσπιταλ οφ

Ωυηαν Ωυηαν

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × √

≥ ∏ ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ × ∏ ⁄≥ ≤ ≅

2 ∏ ≤ ° ≤

∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ≥ ∏ ∏ ∗ Π

∗ Π ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ × √ ∏

∏ ∏ ≥ ∏ ∏
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ≥ ∏ ∏ ° ≤ ∏

  双黄连注射剂是供注射用的中药粉针剂 由金银

花 !黄芩和连翘组成 主要成份为氯原酸 !黄芩苷和连

翘苷 质量控制多采用黄芩苷和Π或氯原酸作为指标 含

量测定的方法有紫外分光光度法和 ° ≤
≈ ∗ ∀本文通

过优化色谱条件 同时测定制剂中氯原酸和黄芩苷含

量 方法简便 !快速和准确 为该制剂工艺研究和质量

控制提供了有价值的手段 ∀

1  仪器 !材料和药品

° 系列高效液相色谱仪 美国惠普公司 可

变紫外波长检测器 ! 进样器 ∀

绿原酸 !黄芩苷化学对照品 归一化法测定纯度均

为 以上 中国药品生物制品检定所 甲醇为色谱

纯 磷酸为优级纯 水为重蒸馏水 ∀

双黄连粉针 哈尔滨中药二厂 批号

和 ∀

2  色谱条件

色谱柱为 ⁄≥2 卡套柱 Λ ≅

柱前加保护柱 Λ ≅ 流动相 甲

醇 水 洗脱梯度 ∗ ∗ ∗

∗ ∗ 流速 Π 柱温

ε 检测波长 进样量 Λ ∀其分离色谱见图

∗ ∀

图 1  绿原酸化学对照品 ° ≤ 图

图 2  黄芩甙化学对照品 ° ≤ 图

3  标准溶液的配制

图 3  样品 ° ≤ 图

  精密称取绿原酸对照品 置棕色量瓶中 加

甲醇溶解定容至 黄芩苷对照品 加甲醇溶

解定容至 配制成浓度分别为 和 Π

的贮备液 置冰箱低温保存 ∀

4  线性关系考察

精密量取上述贮备液适量 以甲醇稀释成系列标

准溶液 按上述色谱条件进行测定 ∀绿原酸在 ∗

Λ Π 浓度范围内呈线性关系 黄芩苷在 ∗

Λ Π 浓度范围呈线性关系 ∀回归方程分别为

Α绿原酸 Χ ρ Α黄芩苷 Χ

ρ ∀

5  加样回收率测定

精密称取已知含量双黄连粉针样品 分别加

入绿原酸和黄芩苷贮备液 绿原酸的加样量分别为

和 黄芩苷的加样量分别为 和

加 甲醇溶解 定容至 ∀按上述色谱条

件进样测定 外标法计算含量 结果见表 ∀

表 1  加样回收率试验结果 ν

样品原含

量Π

加样量

Π

测得量

Π

平均回收

率Π

ΡΣ∆

Π

绿原酸 ?  

?

黄芩苷 ?

?

6  精密度试验

取上述加样样品溶液每份隔 测定 次 共 次

隔日测定 次 共 ∀日内 !日间 ΡΣ∆ 绿原酸分别为

和 黄芩苷 和 ∀

7  灵敏度测定

按色谱峰信噪比 ≥Π 为 作为检测下限 进样

Λ 结果显示绿原酸的最低检测限为 ∀

8  样品测定
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精密称取双黄连粉针 份 分别用 甲醇

溶解 定容至 其余操作同加样回收率测定项 结

果见表 ∀

表 2  双黄连粉针样品测定结果 Π ν

绿原酸Π ΡΣ∆Π 黄芩苷Π ΡΣ∆Π

9  讨  论

9 .1  样品中绿原酸的含量相对较低 约为黄芩苷含量

的 左右 绿原酸的最大吸收波长为 黄芩

苷的含量相对较高 在 和 处有最大吸收 ∀

因此 选择绿原酸的最大吸收波长 作为检测波

长 可以提高绿原酸的灵敏度 ∀

9 .2  绿原酸的 ° ≤ 测定 其流动相有磷酸盐2甲醇

Β !甲醇2水2冰醋酸2三乙醇 Β Β Β 系

统≈ ∀在我们实验中发现流动相采用甲醇2水 用

磷酸调节 至 系统 绿原酸和黄芩苷峰均与

其它组分离良好 并且能减少磷酸盐对泵的侵蚀等 延

长泵的使用寿命 ∀
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盐酸异丙嗪片含量测定方法的改进

李  蓉  郭建新 兰州 兰州市药品监督检验所 兰州 兰州市肺科医院

  中国药典 年版收载方法规定对盐酸异丙嗪片

的含量测定采用紫外分光光度法 即以 Π 盐酸

为溶剂 于 波长处测定盐酸异丙嗪溶液 Λ Π

的吸收度 计算含量 ∀实验中发现 按中国药典

年版方法配制的盐酸异丙嗪溶液 Λ Π 在

室内自然散射光下久置 可见溶液颜色由无色渐变为

淡红色 ∀有文献资料表明 苯骈噻嗪类药物分子结构

中的苯骈噻嗪环易被氧化 产生不同的氧化产物 有的

氧化产物呈现不同的颜色 ∀因此 笔者对盐酸异丙嗪

片的含量 在避光及自然散射光两种条件下 按中国药

典 年版方法进行了比较测定 考察了光线对盐酸

异丙嗪片含量测定结果的影响 ∀

1  仪器与试药

∂2 °≤ 分光光度计 日本岛津 ∀盐酸异丙嗪

片为不同厂家市售品 盐酸为分析纯 ∀

2  结  果

测定结果见表 和图 ∀

表 1  光线对盐酸异丙嗪溶液吸收的影响

时间Π
样品 Π Λ #

棕色瓶内 自然光下 含量下降Π

样品 Π Λ #

棕色瓶内 自然光下 含量下降Π

样品 Π Λ #

棕色瓶内 自然光下 含量下降Π
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