
高效液相色谱测定无花果含片中绿原酸的含量

唐仁茂  陈志清 姜堰 江苏苏中制药厂

  无花果含片由无花果 !土牛膝 !金银花 !牡丹皮等八味药

材组成的复方制剂 具有清热解毒 清肿利咽的功效 ∀主药

成份复杂 定量困难 ∀绿原酸是金银花抑菌作用的有效成份

已有公认 在本品制备过程中金银花是与君药无花果等其它

药材同法提取的 测定其有效成份具有代表性 ∀文献报道绿

原酸的含量测定方法有紫外分光光度法≈ !薄层扫描法≈ !

高效液相色谱法≈ 等 ∀本文采用 ° ≤ 测定无花果含片中绿

原酸的含量 取得了满意的效果 ∀

1  仪器与试药

1 1  岛津 ≤2 高效液相色谱仪 ≥°⁄2 紫外检测器 ≥2

色谱工作站 ∀

1 2  绿原酸对照品 中国药品生物制品检定所 批号 2

甲醇为色谱纯 其它试剂均为分析纯 ∀

1 3  无花果含片 江苏苏中制药厂 批号 和

∀

2  色谱分析条件

色谱柱 天津特纳 ≤ ≅ Λ 流

动相 甲醇2水2冰醋酸2三乙胺 Β Β Β 在此条件下样

品中的绿原酸与其它相关峰均能达到基线分离 特征峰保留

时间在 之内 ∀理论塔板数为 ∀该条件下对照品 !

样品及阴性样品的色谱图见图 ∀

图 1  色谱图

对照品 样品 ≤ 阴性样品 绿原酸

3  方法及结果

3 1  绿原酸对照品的纯度测定  取干燥至恒重的绿原酸对

照品约 置 量瓶中 加水溶解并稀释至刻度 摇匀

依上述条件进样 Λ 色谱出峰时间为 以峰面积归一

化法计算 绿原酸的含量为 符合含量测定要求 ∀

3 2  对照品溶液的制备  取干燥至恒重的绿原酸对照品约

精密称定 置 量瓶中 加水溶解并稀释至刻度 摇

匀 作为对照品溶液 ∀

3 3  标准曲线的制备  分别精密吸取对照品溶液

和 置 量瓶中 加水至刻度 摇

匀 在上述色谱条件下 分别进样 Λ 进行分析 以绿原酸对

照品浓度为横坐标 峰面积积分值为纵坐标 绘制标准曲线

得回归方程 Α χ . ≅ , ρ 结果表明

绿原酸的进样量在 ∗ 范围内峰面积积分值与浓度呈

良好的线性关系 ∀

3 4  精密度试验  精密吸取 项中 号对照品溶液 进样

Λ 测定峰面积值 连续进样 次 结果 ΡΣ∆ ∀

3 5  样品含量测定  取样品约 . 精密称定 置 量瓶

中 加水适量 超声振荡 放冷至室温 加水至刻度 摇

匀 滤过 取滤液作为供试品溶液 按上述条件取供试品溶液

Λ 进行分析 结果见表 ∀

表 1  无花果含片中绿原酸的含量 ν

批  号 含量 片 ΡΣ∆

3 6  稳定性试验  取同一样品 按本法制成供试液 每间隔

测定一次含量 在 内溶液稳定 ΡΣ∆ ∀如果置

冰箱冷藏 溶液在 内仍能保持稳定 ∀

3 7  重现性试验  取同一批号样品 精密称定 份 分别按

样品含量测定方法处理后分析 结果见表 ∀

表 2  重现性试验结果

编  号 含量 片 平均含量 片 ΡΣ∆

3 8  阴性对照试验  取不含有金银花药材的样品 按样品

含量测定方法处理后试验 结果表明 本品处方中的其它药

材不含有绿原酸成分 色谱图见图 ∀

3 9  回收率试验  采用加样回收法 取已测含量的无花果

含片适量 精密称定 精密加入一定量的绿原酸对照品溶液

按样品含量测定方法制备供试品溶液并进行测定 计算回收

率 结果见表 ∀

表 3  回收率试验 ν

样品中含绿

原酸量

加入绿原酸

量

测得量 回收率
ξ ΡΣ∆

 

4  讨  论

4 1  无花果含片系由八味药材组成的中药复方制剂 成份

复杂 ∀作者曾试图运用已报导的文献资料中所载条件 对该
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品种中绿原酸的含量进行测定 结果都未能得到满意的效

果 ∀运用该法测定无花果含片中绿原酸的含量 方法简单

测定成份与其它组分能达到很好的基线分离 重现性好 回

收率高 检测时间短 每份样品只需 ∀

4 2  实验中曾对超声振荡时间进行了考察 结果 和

的含量测定结果基本一致 故选定超声振荡时间为

∀
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一阶导数光谱法测定利巴韦林喷鼻剂的含量

卢  建  潘树芬  丁俊杰 上海 上海医科大学儿科医院

  利巴韦林喷鼻剂为我院医院制剂 ∀在小儿流感 !一般性

感冒及小儿腺病毒肺炎的预防和治疗中疗效确定≈ ∀为进

一步提高疗效 减少对鼻粘膜的损伤该制剂采用新型高分子

材料卡波普 ≤ 及苯扎溴胺作为辅料≈ ∀本文采用

在碱性条件下 一阶导数光谱法测定该制剂中利巴韦林的含

量 ∀现将方法报告如下 ∀

1  处  方

利巴韦林 温州市第三制药厂 卡波普 符

合药用标准 下同 苯扎溴胺 氯化钠 氢氧化钠

缓冲液 参见中国药典 版 ∀

2  仪器与试药

∂2 紫外分光光度计 香港天美 ≥2 ≤ 精密酸度

计 上海雷磁仪器厂 ∀

3  方法与结果

3 1  吸收光谱和测定方法的选择

称取利巴韦林及空白辅料适量 分别用缓冲液配制成一

定浓度的溶液 以缓冲液作空白 于 ∗ 波长范围内

扫描 绘制一阶导数光谱图 采用一阶导数谷2零法测定该制

剂含量 吸收谷值在 ? 处 且辅料在此处几乎没有

吸收 ∀

3 2  标准曲线的制备

精密称取在 ε 干燥至恒重的利巴韦林 于

量瓶中 加适量蒸馏水溶解并稀释至刻度 ∀精取该液 于

量瓶中 加缓冲液稀释至刻度 ∀分别精取该液

和 于 量瓶中 加缓冲液稀释至刻度

以缓冲液为空白 于 ∗ 波长范围内扫描 ∃Κ

分别绘出其一阶导数光谱图 在 ? 处读取谷2

零吸收值 见表 得回归方程为 ⁄ ≅

≅ Χ(ρ . , ν ∀

3 3  回收率试验

按利巴韦林鼻腔喷雾剂的处方 模拟配制不同浓度的溶

液 按标准曲线项下操作 平均回收率

ΡΣ∆ 详见表 ∀

3 4  样品含量测定

  精取样品液 于 量瓶中 加缓冲液至刻度 摇匀

表 1  标准曲线的制备

Χ Λ # Κ ⁄

表 2  回收率试验结果 ν

Χ Λ # Κ ⁄ 回收率 ÷ ΡΣ∆

 

 

 

 

 

 

 

精取稀释液 于 量瓶中 用缓冲液加至刻度 摇匀

按标准曲线项下测定 结果见表 ∀

表 3  样品测定结果 ν

批  号 标示量 ÷ ΡΣ∆

4  讨  论
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