
  精密吸取黄芩苷对照品储备液 样品液 批

号 加甲醇定容至 按供试液制法制

备 进样 Λ 计算回收率 结果见表 ∀

表 2  黄芩苷加样回收率试验

样品含量

Λ

对照品含量

Λ

实测量

Λ

回收率
Ξ

ΡΣ∆

3  结果与讨论

3 1  本文采用 ° ≤ 法测定止喘雾化液中黄芩苷的

含量 方法简便 结果可靠 可作为该制剂的含量控制

方法 ∀

3 2  经比较甲醇2 磷酸二氢钠 !甲醇2 醋

酸以及甲醇2水2磷酸等流动相的分离效果 认为采用甲

醇2水2磷酸 Β Β 为佳 ∀

3 3  样品提取方法及条件考察≈ 分别采用水 !流动

相为溶剂 超声提取不同时间 比较出峰面积的大小

结果见表 ∀

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 水 流动相

  结果认为样品用水超声提取 为佳 ∀
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一日清口服液质量标准的研究
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摘要  目的 制订一日清口服液质量标准 ∀方法 采用薄层色谱法对制剂中的金银花 !连翘 !栀子进行定性鉴定 采

用高效液相色谱法对制剂中的黄芩苷进行定量 ∀结果 定性鉴别能从样品中检出相应的斑点 含量测定黄芩苷进

样量在 ∗ Λ 与峰面积有良好的线性关系 回收率为 ∀结论 方法简便 灵敏 !可靠 具有实用

性 ∀

关键词  一日清口服液 金银花 连翘 黄芩苷 高效液相色谱法

Στυδψ ον θυαλιτψστανδαρδσ οφ Ψιριθινγ οραλλιθυιδ

⁄∏ ÷ ⁄∏ ÷ ≠ • ∏ ∏ • ( Τηε Φιρστ αφφιλιατεδ Ηοσπιταλ

Ηεναν Χολλεγε οφ ΤΧΜ , Ζηενγζηου

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× ±∏ ≠ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ : × ∏

ƒ ƒ ∏ ∏ ƒ ƒ ∏ ∏ × ≤ ° ≤

Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× ∏ √ ∗

Λ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : × ∏ ∏

≠ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ≠ ∏ ƒ ƒ ∏ ∏ ƒ ° ≤

  一日清口服液由黄芩 !金银花 !连翘 !栀子 !野菊花 等组成 具有辛凉透表 !清热解毒之功效 主治感冒风
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热引起的发热 !头痛 咽部红肿疼痛 ∀黄芩苷为本品有

效成分之一 且含量较高 因此选用高效液相色谱法测

定样品黄芩苷的含量 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 泵 紫外检测

器 ∀硅胶 青岛海洋化工厂 ∀所用试剂均为分析纯 ∀

黄芩苷 !绿原酸 !栀子苷 !连翘对照药材 中国药品生物

制品检定所 其中黄芩苷为含量测定用 ∀一日清口服

液 河南中医学院第一附属医院制剂室 ∀金银花 ƒ

! 黄 芩 ¬ ≥ ∏ ! 连 翘 ƒ ∏ ∏

ƒ ! 栀 子 ƒ ∏∏ ! 野 菊 花 ƒ

≤ 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 1  金银花

取本品 用水饱和正丁醇 分 次萃取

弃去萃取液 水溶液置水浴上蒸干 加甲醇 溶解

作为供试品溶液 ∀另取绿原酸对照品 加甲醇 制

成每 含 的溶液 作为对照品溶液 照薄层色谱

法 5中国药典6 年版附录 √ 试验 ∀吸取上述供

试品溶液 Λ 对照品溶液 Λ 分别点于同一以 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 以醋酸丁酯2甲酸2水 Β Β 上层为展开剂 展

开 取出 晾干 喷以 亚硝酸钠乙醇溶液 在日光下

检识 供试品色谱中在于对照品色谱相应位置上 显相

同颜色的斑点 结果见图 ∀

图 1  金银花 × ≤ 图

供试品 绿原酸 阴性对照

2 2  连翘

取本品 用乙醚 分 次萃取 弃去 再用

醋酸乙酯 分 次萃取 合并萃取液 挥干 残渣用

甲醇 溶解 作为供试品溶液 ∀另取连翘对照药材

加水 置水浴中浸渍 滤过 滤液蒸干 残渣

加甲醇 溶解 作为对照药材溶液 照薄层色谱法

5中国药典6 年版附录 √ 试验 吸取上述 种溶

液各 Λ 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 以氯仿2甲醇 Β 为展开剂 展开

取出 晾干 喷以醋酐2硫酸 Β 溶液 热风吹至斑点

显色 放置 置紫外灯 下检视 供试品色

谱中与对照药材色谱相应的位置上 显相同颜色的荧

光斑点 结果见图 ∀

图 2  连翘 × ≤ 图

供试品 对照药材 阴性对照

2 3  栀子

取本品 置水浴上蒸干 残渣用 甲醇溶

解 滤过 作为供试品溶液 ∀另取栀子苷对照品 加甲

醇制成每 含 的溶液作为对照品溶液 按照薄

层色谱法 5中国药典6 年版一部 √ 试验 ∀取上

述 种溶液各 Λ 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 以氯仿2甲醇2氨水 Β Β

为展开剂 展开 取出 晾干 喷以 硫酸乙醇液

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 显相同颜色的斑点 结果见图 ∀

图 3  栀子 × ≤ 图

供试品 栀子苷 阴性对照

3  含量测定
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3 1  色谱条件与系统适用性试验

≤ 2 ⁄≥柱 ≅ 流动相为甲醇2水2磷酸

Β Β 检测波长 柱温 室温 流速

理论板数按黄芩苷峰计算 不低于 ∀

3 2  供试溶液制备

供试品溶液 精密吸取本品 置 量瓶中

加甲醇定容至刻度 摇匀 静置过夜 滤过 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 加甲醇制成

的溶液 即得 ∀

阴性对照溶液 精密吸取缺黄芩阴性口服液

照上法制备 即得 ∀

3 3  干扰试验

取对照品溶液 !供试品溶液及阴性对照液 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 而阴性对照液在此无吸收峰出

现 结果见图 ∀

图 4  高效液相色谱图

供试品 黄芩苷 阴性对照

3 4  线性关系考察

精密吸取黄芩苷对照品溶液 和 Λ 按上

述色谱条件进行测定 结果表明进样量在 ∗

Λ 线性关系良好 ∀回归方程 Ψ . . ξ , ρ

. ( ν ∀

3 5  精密度试验

对同一份供试品溶液进行重复进样测定 结果

ΡΣ∆ ν ∀

3 6  重现性试验

对同一批样品 按照含量测定项下方法 取 份样

品制得供试品溶液 进行含量测定 结果 ΡΣ∆

ν ∀

3 7  加样回收试验

精密吸取已知含量的样品溶液 置 量瓶

中 加水 加入一定量的黄芩苷对照品 加甲醇适量

使充分溶解 加甲醇定容至刻度 摇匀 滤过 取续滤液

作为供试品溶液 按照含量测定项下方法测定 结果见

表 ∀

表 1  加样回收试验

加入量 测得总量 回收率 加样回收率 ΡΣ∆

   

3 8  样品含量测定

精密吸取供试品溶液和对照品溶液各 Λ 注入高

效液相色谱仪 测定峰面积积分值 按外标法计算含

量 结果见表 ∀

表 2  样品黄芩苷含量

批  号 ξ # ΡΣ∆

4  讨  论

金银花的薄层色谱中 绿原酸斑点受其它成分干

扰较大 选用水饱和正丁醇萃取 次 弃去萃取液 水

溶液制样 即可除去干扰成分 纯化后供试品色谱中显

示一个绿原酸斑点 而阴性对照液无斑点 ∀

栀子苷的薄层色谱 选用氯仿2甲醇为展开剂阴性

有干扰 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 味药进行定

性鉴别 采用高效液相色谱法对黄芩苷进行定量 分离

效果好 专一性强 稳定性和重现性良好 为质量控制

提供了可靠的方法 ∀

参考文献

1 王宝琴 中成药质量标准与标准物质研究 第 版 北京

中医药科技出版社 Β

2 中国药典 一部 Β

收稿日期

##中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期




