
杂质得到较好的分离 我们选择了以乙腈2四氢呋喃2冰醋酸

Β Β 用 的 调 为流动相 样品杂

质的分离良好 ∀
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双波长比值光谱法测定银黄口服液中绿原酸和黄芩苷含量

孙增先  李永溟  李瑞真  王奎兴  张骞峰 连云港 江苏连云港市第一人民医院

摘要  目的 应用双波长比值光谱法对银黄口服液中绿原酸和黄芩苷含量测定进行研究 ∀方法 依据绿原酸和黄芩苷的比值

光谱特征 选择 和 作为测定波长 ∀结果 绿原酸线性范围 ∗ Λ 回收率 ΡΣ∆为 黄芩苷线性范围

∗ Λ 回收率 ΡΣ∆为 ∀结论 本法为一种灵敏 !准确和简便的分析方法 可在其他中药制剂中推广应用 ∀

关键词  双波长比值光谱法 银黄口服液 绿原酸 黄芩苷

∆ετερµινατιον οφ χηλορογενιχ αχιδ ανδ βαιχαλιν ιν Ψινηυανγ οραλσολυτιον βψ δυαλ2ωαϖελενγτη ρατιον σπεχτροµετρψ

≥∏ ¬ ≥∏ ÷ ≠ ≠ ∏ ετ αλ( Νο . Ηοσπιταλοφ Λιανψυνγανγ ϑιανγσυ , Λιανψυνγανγ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× ≠ ∏ ∏ ∏ 2 √

ΜΕΤΗΟ∆Σ : • ∏

√ ΡΕΣΥΛΤΣ : ∗ Λ ∗ Λ √ × √

ΡΣ∆ ΡΣ∆ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :

∏ ∏ ≤ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏ 2 √ ≠ ∏ ∏

  银黄口服液具有清热解毒 抑菌消炎作用 主治上呼吸

道感染 !急性扁桃体炎 !咽炎等症 ∀由金银花 !黄芩提取物加

工精制而成 ∀主含绿原酸 ≤ 和黄芩苷

中国药典≈ 采用紫外分光光度法测定其含量 ∀有

采用高效液相色谱法测定其含量的报道≈ ∀本文采用双波

长比值光谱法≈ 测定银黄口服液中绿原酸和黄芩苷含量

操作简便 结果准确 ∀

1  仪器与试剂

岛津 ∂2 型紫外可见分光光度计 2≤ 型紫外可见

分光光度计 ∀绿原酸 !黄芩苷对照品 中国药品生物制品检

定所 ∀银黄口服液 山东鲁南制药厂 ∀其他试剂均为分析

纯 ∀

2  方法与结果

2 1  对照品储备液的配制

精密称取绿原酸对照品 置 量瓶中 加水适量

溶解并稀释至刻度 摇匀 ∀精密称取黄芩苷 置 量

瓶中 加乙醇适量置水浴上温热使溶解 冷至室温后加乙醇

至刻度 摇匀 ∀

2 2  比值光谱绘制及测定波长选择

精密吸取绿原酸 !黄芩苷对照品储备液适量 分置

量瓶中 用 盐酸稀释至刻度并摇匀 以 盐

酸作空白 在 ∗ 波长范围内扫描 得到绿原酸和黄

芩苷的吸收光谱 见图 ∀计算波长 Κ处绿原酸吸收度对黄

芩苷吸收度的比值 绿 以 绿 对 Κ作图 得到绿原酸的比值

光谱 同样 也可以得到黄芩苷的比值光谱 见图 ∀由图

可知 绿原酸在 处有最大 值 在 处有最小

值 而黄芩苷与绿原酸相反 在 处有最大 值

处有最小 值 故选择 和 作为绿原酸和黄芩苷的

测定波长 ∀

2 3  标准曲线的绘制

精密吸取绿原酸和黄芩苷对照品储备液适量 分置

量瓶中 用 盐酸稀释至刻度并摇匀 作为标准参比

溶液 绿原酸为 Λ 黄芩苷为 Λ ∀分别在

和 处测定吸收度 ∀

分别精密吸取绿原酸和黄芩苷对照品储备液适量 用

盐酸稀释至一定浓度 制成含绿原酸和黄芩苷的系
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图 1  绿原酸和黄芩苷吸收光谱

图 2  绿原酸和黄芩苷比值光谱

列混合标准溶液 分别在 和 处测定吸收度 计算

∃ 以浓度 ≤对 ∃ 作线性回归分析 得回归方程 见表 ∀

表 1  回归方程

绿原酸标准参比溶液 Λ #

黄芩苷标准参比溶液 Λ #

绿原酸标准溶液 Λ #

黄芩苷标准溶液 Λ #

黄

黄

∃ 黄

绿

绿

∃ 绿

∃ 绿 #≤绿  ρ

∃ 黄 #≤黄  ρ

注 ∃ 黄 黄 黄 标参
绿

标参
绿

∃ 绿 绿 绿 标参
黄

标参
黄

2 4  回收试验

精密吸取已知含量的银黄口服液稀释液 绿原酸和

黄芩苷对照品储备液适量 置 量瓶中 用 盐酸

稀释至刻度并摇匀 制成含加入绿原酸浓度为

和 Λ 和加入黄芩苷浓度为 和

Λ 的系列溶液 按标准曲线项下方法测定 计算绿原

酸和黄芩苷的加样回收率 结果见表 ∀

表 2  回收率分析

编号
样品含量 Λ #

绿原酸 黄芩苷

加入量 Λ #

绿原酸 黄芩苷

检出量 Λ #

绿原酸 黄芩苷

回收率

绿原酸 黄芩苷

              

平均回收率 绿原酸为 ? 黄芩苷为 ?

2 5  重现性试验

精密吸取银黄口服液 批号 置 量瓶

中 加水稀释至刻度并摇匀 再精密吸取上液 置

量瓶中 用 盐酸稀释至刻度并摇匀 ∀在 和

处测吸收度 计算绿原酸和黄芩苷含量 平行试验

次 由结果计算出 ΡΣ∆分别为 和 ∀

2 6  样品测定

精密吸取银黄口服液 置 量瓶中 按 项下
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操作测定绿原酸和黄芩苷含量 并与药典法比较 结果见表

∀

表 3  本法与药典法测定银黄口服液含量结果

批  号
绿原酸检出量 #

本  法 药典法

黄芩苷检出量 #

本  法 药典法

每 银黄口服液中含绿原酸 黄芩苷 Π

3  讨  论

高效液相色谱法≈ 对银黄口服液分析表明 银黄口服液

中尚含 ∗ 个在紫外区有吸收的未知成份 这些未被去除

的组份对光谱法测定可能有一定影响 但这种影响能被接

受 ∀且本法与药典法测定结果一致 Π 表明双波长

比值光谱法对共存组份的抗干扰能力 可进一步推广应用于

其他中成药制剂的质量控制 ∀
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反相高效液相色谱法测定盐酸乙哌立松片剂的含量

付崇铭  李  波  郭瑞臣 济南 山东省精神卫生中心 济南 山东医科大学附属医院

摘要  目的 建立高效液相色谱法测定盐酸乙哌立松片含量的方法 ∀方法 盐酸乙哌立松片加甲醇 !超声振荡 !过滤后以 ⁄≥2

≤ 为分析柱 以甲醇2水2三乙胺 Β Β ∂ ∂ 为流动相 托哌酮为内标 于 波长检测 ∀结果 盐酸乙哌立松在

∗ 浓度范围内线性关系良好 ρ 平均回收率 ΡΣ∆ ∀三批盐酸乙哌立松片含量测定结果分

别为标示量的 和 ∀结论 方法快速 !准确 !专一性强 适用于盐酸乙哌立松片的含量测定 ∀

关键词  盐酸乙哌立松 高效液相色谱 托哌酮 内标

∆ετερµινατιον οφ επερισονε ηψδροχηλοριδε ταβλετσ βψ ηιγη περφορµανχελιθυιδ χηροµατογραπηψ

ƒ∏≤ ƒ∏≤ ∏ ∏ ∏ ≤ (Σηανδονγ Μενταλ ηεαλτη Χεντερ, ϑιναν

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× √ ∏

° ≤ ΜΕΤΗΟ∆ : ≤ ∏ 2 2 Β Β ∂ ∂ ∏

× ∞ √

∏ 2√ × ∏ ΡΕΣΥΛΤΣ :× ∏√

∗ ¬ × √ √ ΡΣ∆ ν ×

√

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× √ ∏ ∏ √

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏

  盐酸乙哌立松 ∞ 商品名妙纳 是一

种能同时作用于中枢神经系统和血管平滑肌 缓和骨骼肌紧

张并改善血流 从多方面阻断骨骼肌恶性循环 改善各种肌

紧张症状的新型药物 ∀临床广泛用于各种脑脊髓疾病 !颈肩

臂综合征 !肩周炎 !腰痛症等引起的肩酸 !颈部疼痛 !头疼 !眩

晕 !腰痛 !手足等肌紧张症状 ∀盐酸乙哌立松国外有用 ≤2

≥法测定的报道 灵敏度高 分离度好 而用于生物样本分

析≈ ∀对其制剂含量尚未见 ° ≤ 法测定的报道 ∀本文建

立了反相高效液相色谱法测定盐酸乙哌立松片剂含量的方

法 该方法快速 准确 专一性强 适用于制剂的含量测定 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

美国 高效液相色谱系统 型恒流泵 型

可调波长紫外检测器 2÷× 微机控制器 ∞ 记录仪
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