
  精密吸取黄芩苷对照品储备液 s qx °̄ o样品液k批

号 }|{sytyls qw °̄ o加甲醇定容至 u °̄ o按供试液制法制

备 o进样 xΛ̄ o计算回收率 o结果见表 u ∀

表 2  黄芩苷加样回收率试验

样品含量

rΛª

对照品含量

rΛª

实测量

rΛª

回收率

r h
Ξr h

ΡΣ∆

r h

t tz qy wt q| |z qus

u tz qy wu qs |z qys

v tz qy ux qs wt qy |y qss |z qvs t qsw

w tz qy wt q| |z qss

x tz qy wu qv |{ q{s

3  结果与讨论

3 q1  本文采用 �°�≤ 法测定止喘雾化液中黄芩苷的

含量 o方法简便 o结果可靠 o可作为该制剂的含量控制

方法 ∀

3 q2  经比较甲醇2s qu°²̄r�磷酸二氢钠 !甲醇2v h 醋

酸以及甲醇2水2磷酸等流动相的分离效果 o认为采用甲

醇2水2磷酸kwzΒxvΒs qul为佳 ∀

3 q3  样品提取方法及条件考察≈u  o分别采用水 !流动

相为溶剂 o超声提取不同时间 o比较出峰面积的大小 o

结果见表 v ∀

表 3  不同提取液及提取时间对黄芩苷提取的影响

提取时间r°¬± 水 流动相

tx {sxxtw {stxty

vs {yusy| {tsxyy

ys {xvyzz z|vswt

|s {yvu|s {tutvs

  结果认为样品用水超声提取 vs°¬±为佳 ∀
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热引起的发热 !头痛 o咽部红肿疼痛 ∀黄芩苷为本品有

效成分之一 o且含量较高 o因此选用高效液相色谱法测

定样品黄芩苷的含量 o并用薄层色谱法对金银花 !连

翘 !栀子进行了定性鉴别研究 ∀

1  仪器 !试剂与样品

高效液相色谱仪 �̈ ¦®°¤± tuy 泵 n tyy 紫外检测

器 ∀硅胶 �k青岛海洋化工厂l ∀所用试剂均为分析纯 ∀

黄芩苷 !绿原酸 !栀子苷 !连翘对照药材k中国药品生物

制品检定所 o其中黄芩苷为含量测定用l ∀一日清口服

液k河南中医学院第一附属医院制剂室l ∀金银花 ƒ ²̄¶

�²±¬¦̈µ¤̈ ! 黄 芩 � ¤§¬¬ ≥¦∏·̈̄ ¤̄µ¬¤̈ ! 连 翘 ƒµ∏¦·∏¶

ƒ²µ¶¼·«¬¤̈ ! 栀 子 ƒµ∏·∏¶ �¤µ§̈ ±¬¤̈ ! 野 菊 花 ƒ ²̄¶

≤«µ¼¶¤±·«̈ °¬�±§¬¦¬均为河南中医学院第一附属医院中

药研究室陈天朝副主任药师鉴定 ∀

2  定性鉴别

2 q1  金银花

取本品 ts °̄ o用水饱和正丁醇 vs °̄ 分 x 次萃取 o

弃去萃取液 o水溶液置水浴上蒸干 o加甲醇 u °̄ 溶解 o

作为供试品溶液 ∀另取绿原酸对照品 o加甲醇 t °̄ o制

成每 t °̄ 含 t°ª的溶液 o作为对照品溶液 o照薄层色谱

法k5中国药典6t||x年版附录 √ �l试验 ∀吸取上述供

试品溶液 uΛ̄ o对照品溶液 tΛ̄ o分别点于同一以 x h 醋

酸钠制备的以羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 �薄层

板上 o以醋酸丁酯2甲酸2水kxΒvΒwl上层为展开剂 o展

开 o取出 o晾干 o喷以 t h亚硝酸钠乙醇溶液 o在日光下

检识 o供试品色谱中在于对照品色谱相应位置上 o显相

同颜色的斑点 o结果见图 t ∀

图 1  金银花 ×�≤ 图

t p供试品 ~u p绿原酸 ~v p阴性对照

2 q2  连翘

取本品 ts °̄ o用乙醚 ts °̄ 分 u次萃取 o弃去 o再用

醋酸乙酯 tx °̄ 分 v次萃取 o合并萃取液 o挥干 o残渣用

甲醇 u °̄ 溶解 o作为供试品溶液 ∀另取连翘对照药材

tªo加水 ws °̄ 置水浴中浸渍 t«o滤过 o滤液蒸干 o残渣

加甲醇 u °̄ 溶解 o作为对照药材溶液 o照薄层色谱法

k5中国药典6t||x年版附录 √ �l试验 o吸取上述 u种溶

液各 uΛ̄ o分别点于同一以羧甲基纤维素钠为粘合剂的

硅胶 �薄层板上 o以氯仿2甲醇ktxΒtl为展开剂 o展开 o

取出 o晾干 o喷以醋酐2硫酸ktxΒtl溶液 o热风吹至斑点

显色 o放置 ts°¬±o置紫外灯kvyx±°l下检视 o供试品色

谱中与对照药材色谱相应的位置上 o显相同颜色的荧

光斑点 o结果见图 u ∀

图 2  连翘 ×�≤ 图

t p供试品 ~u p对照药材 ~v p阴性对照

2 q3  栀子

取本品 ts °̄ o置水浴上蒸干 o残渣用 x °̄ 甲醇溶

解 o滤过 o作为供试品溶液 ∀另取栀子苷对照品 o加甲

醇制成每 t °̄ 含 t°ª的溶液作为对照品溶液 o按照薄

层色谱法k5中国药典6t||x年版一部 √ �l试验 ∀取上

述 u种溶液各 tΛ̄ o分别点于同一以羧甲基纤维素钠为

粘合剂的硅胶 �薄层板上 o以氯仿2甲醇2氨水kwΒuΒs q

vl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o喷以 ts h 硫酸乙醇液 o

热风吹至斑点显色 ∀供试品色谱中在与对照品色谱相

应位置上 o显相同颜色的斑点 o结果见图 v ∀

图 3  栀子 ×�≤ 图

t p供试品 ~u p栀子苷 ~v p阴性对照

3  含量测定
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3 q1  色谱条件与系统适用性试验

≤t{2�⁄≥柱kx ≅ uxs±°l o流动相为甲醇2水2磷酸

ktusΒtssΒs qyl o检测波长 uzs±° o柱温 }室温 ~流速

t °̄ r°¬± ~理论板数按黄芩苷峰计算 o不低于 usss ∀

3 q2  供试溶液制备

供试品溶液 }精密吸取本品 t °̄ o置 tss °̄ 量瓶中 o

加甲醇定容至刻度 o摇匀 o静置过夜 o滤过 o取续滤液作

为供试品溶液 ∀

对照品溶液 }精密称取黄芩苷对照品 o加甲醇制成

s qsy°ªr °̄ 的溶液 o即得 ∀

阴性对照溶液 }精密吸取缺黄芩阴性口服液 t °̄ o

照上法制备 o即得 ∀

3 q3  干扰试验

取对照品溶液 !供试品溶液及阴性对照液 o注入高

效液相色谱仪 ∀结果供试品与对照品溶液均在相同保

留时间内出现吸收峰 o而阴性对照液在此无吸收峰出

现 o结果见图 w ∀

图 4  高效液相色谱图

t p供试品 ~u p黄芩苷 ~v p阴性对照

3 q4  线性关系考察

精密吸取黄芩苷对照品溶液 u ow oy o{和 tsΛ̄ o按上

述色谱条件进行测定 o结果表明进样量在 s qtu ∗ s qys

Λª线性关系良好 ∀回归方程 Ψ � s .tyx n vx .xuu ξ , ρ

� s .|||x( ν � xl ∀

3 q5  精密度试验

对同一份供试品溶液进行重复进样测定 o结果

ΡΣ∆ � s qxx h k ν � xl ∀

3 q6  重现性试验

对同一批样品 o按照含量测定项下方法 o取 x份样

品制得供试品溶液 o进行含量测定 o结果 ΡΣ∆ � u q{ h

k ν � xl ∀

3 q7  加样回收试验

精密吸取已知含量的样品溶液 t °̄ o置 tss °̄ 量瓶

中 o加水 u °̄ o加入一定量的黄芩苷对照品 o加甲醇适量

使充分溶解 o加甲醇定容至刻度 o摇匀 o滤过 o取续滤液

作为供试品溶液 o按照含量测定项下方法测定 o结果见

表 t ∀

表 1  加样回收试验

加入量r°ª 测得总量r°ª 回收率r h 加样回收率r h ΡΣ∆r h

x qts   | qtx  |{ qz{

x qyx | qzw || qzy

y qus ts qwx tsv qyx || qxt u qyy

x qwv | qv{ |y qvw

y qtw ts qus || qsu

3 q8  样品含量测定

精密吸取供试品溶液和对照品溶液各 xΛ̄ o注入高

效液相色谱仪 o测定峰面积积分值 o按外标法计算含

量 o结果见表 u ∀

表 2  样品黄芩苷含量

批  号 hξr°ª# °̄ p t ΡΣ∆r h

|ys{t{ w qvx v quy

|ys|tu w qyw v qxx

|ys|uu w qwv v qwt

4  讨  论

金银花的薄层色谱中 o绿原酸斑点受其它成分干

扰较大 o选用水饱和正丁醇萃取 x次 o弃去萃取液 o水

溶液制样 o即可除去干扰成分 o纯化后供试品色谱中显

示一个绿原酸斑点 o而阴性对照液无斑点 ∀

栀子苷的薄层色谱 o选用氯仿2甲醇为展开剂阴性

有干扰 o将展开剂加入氨水即可排除 ∀

采用薄层色谱法对一日清口服液中 v味药进行定

性鉴别 o采用高效液相色谱法对黄芩苷进行定量 o分离

效果好 o专一性强 o稳定性和重现性良好 o为质量控制

提供了可靠的方法 ∀
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