
仿及 硫酸溶液各 ε 加热回流 放冷 移

置分液漏斗中 分取氯仿层 水液加氯仿提取 次 每次

合并氯仿液 滤过 ε 低温蒸干 残渣加甲醇使溶解

并定容至 作为供试品溶液∀

对照品溶液的制备 取大黄素对照品适量 加甲醇制成

每 含 的溶液 摇匀 即得∀

2 3  线性关系考察  分别精密吸取对照品溶液

分别置 量瓶中 加甲醇稀释至刻度 摇匀 进样测

定∀以对照品进样量为纵坐标 峰面积 积分值为横坐标绘制

标准曲线 结果大黄素在进样量 ∗ Λ 范围内呈良好

的线性关系∀ 回归方程为

≠ ≅ ÷ ∀

图 1 ° ≤ 色谱图

大黄素对照品  复方参乌口服液样品  缺制何首乌的阴性对照液  大黄素峰

2 4  精密度试验 对同一供试品溶液 连续测定 次 结果

其峰面积值的 ≥⁄为 ∀

2 5  重复性试验  对同一批样品 分别取 份 同法提取

依法测定 结果含量平均为 # 支 ≥⁄ ∀

2 6  稳定性考察  对同一供试品溶液 每隔 测定一次

共测定 次 结果 ≥⁄为 表明稳定性良好∀

2 7  加样回收率测定  精密量取已知含量 #

支 的本品 精密添加大黄素对照品 按供试品溶液制

备项下的方法提取 测定 结果见表 ∀

表 1 加样回收率试验结果

测得量 Λ 回收率 平均回收率 ≥⁄

注 样品含量均为 Λ 加入量均为 Λ ∀

2 8  样品测定 按上述色谱条件 依法进样测定 结果见表

∀

表 2 样品测定结果

批 号 含量 # 支 ≥⁄

3  讨 论

3 1 流动相的 值对实验有较大的影响 因为蒽醌类化合

物呈弱酸性 在酸性条件下 色谱行为得到明显改善 采用

磷酸代替水取得了较好的分离效果∀ 采用建立的 ° ≤

法测定样品中所含的游离型和结合型大黄素 该法灵敏!可

靠 可作为该样品的含量测定方法∀

3 2  试验时 对加 硫酸溶液的用量作了考察 分

别加 ! ! 考察其水解情况 结果发现用量对水解结

果影响不大 只是加酸量大 水解后有絮状沉淀生成 样品萃

取较困难 且有因吸附大黄素而使含量偏低的趋势 若水解

温度过高 则易产生黑色的不溶性沉淀 故采用 的用

量! ε 水解较适宜∀
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Ρ Π ΗΠΛΧ法测定风寒感冒宁冲剂中原儿茶酸!原儿茶醛的含量

胡晓炜 赵青威 杭州 杭州市药品检验所 杭州 浙江大学附属第一医院药剂科

摘要 目的 采用高效液相色谱法测定风寒感冒宁冲剂中原儿茶酸!原儿茶醛的含量∀ 方法 ≤ 柱 3

Λ 大连化学物理研究所 流动相 甲醇Β 水Β 冰醋酸 Β Β 检测波长为 ∀ 结果 原儿茶酸含量测定线性
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范围 ∗ Λ 相关系数 平均加样回收率 ≥⁄ ∀ 原儿茶醛含量测定线性范围

∗ Λ 相关系数 平均加样回收率 ≥⁄ ∀ 结论 方法简便 结果准确 可用于该

制剂的质量控制∀

关键词 反相高效液相色谱法 风寒感冒宁冲剂 原儿茶酸 原儿茶醛

∆ετερµ ινατιον οφ προτοχατεχηυιχ αχιδ προτοχατεχηυαλδεηψδε ιν Φεν Ηαν Γ αν Μαο Νινγ γρανυλεσ βψ Ρ Π−

ΗΠΛΧ

÷ 2 ± 2 Η ανγ ζηου Ινστιτυτε φορ ∆ ρυγ ΧοντροΙ Η ανγ ζηου Ζηεϕιανγ Χηινα Ν ο

Αφφιλιατεδ Η οσπιταλοφ Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ Η ανγ ζηου Ζηεϕιανγ Χηινα

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × ∏ ƒ

∏ °2 ° ≤ ΜΕΤΗΟ∆ Σ ≤ ∏ ∏ × Β

Β Β Β × √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∏ √

∗ Λ × × √

√ ≥⁄ √ × ∏ √ ∏

∗ Λ × × √ √ ≥⁄

√ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ ∏ ∏

∏ ƒ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ °2 ° ≤ ∏ ∏ ƒ ∏

  风寒感冒宁冲剂是由四季青!大青叶!荆芥!防风!紫苏

等药材制成的复方制剂 临床用于风寒感冒引起的恶寒发

热 头痛!鼻塞!流涕等症∀四季青具有清热解毒的功效≈ 为

处方中的君药 因此选择四季青的主要成分原儿茶酸!原儿

茶醛为质量控制指标∀ 本文采用高效液相法测定原儿茶酸!

原儿茶醛的含量 经方法学研究 证明本法可行 为该制剂的

质量控制提供了快速准确的测定方法∀

1  仪器!药品和试剂

≤ 2 高效液相色谱仪 ≥ ∏ ≥°⁄2 紫外2可

见分光光度检测器 °°∞ 色谱工作站 2×

电子天平∀原儿茶酸!原儿茶醛对照品 中国药品生物

制品检定所 风寒感冒宁冲剂 正大青春宝药业有限公司

批号 ∀ 甲醇为色谱纯 冰醋酸!醋酸

乙酯!乙醚为分析纯 水为重蒸水∀进样量 Λ ∀进样前均过

Λ 微孔滤膜∀

2  实验方法与结果

2 1  色谱分析条件

色谱柱 ≤ 柱 ⁄ 3 Λ 流动相

为甲醇Β 水Β 冰醋酸 Β Β 流速 检

测波长 柱温为室温 ε ∀ 样品!对照品!空白样品色

谱图如图 所示

2 2  标准曲线的制备

精密称取原儿茶醛对照品适量 加甲醇稀释到每 含

Λ ∀ 分别精密吸取

于 量瓶中加甲醇稀释到刻度 摇匀 分别进样 以峰面

积积分值 对进样浓度 ≤ Λ 进行线性回归 得回归方

程 ≤ 表明原儿茶醛进

样量在 ∗ Λ 有良好的线性关系∀

精密称取原儿茶酸对照品适量 加甲醇稀释到每 含

Λ ∀分别精密吸取

于 量瓶中加甲醇稀释到刻度 摇匀 分别进样 以峰面

积积分值 对进样浓度 ≤ Λ 进行线性回归 得回归方

程 ≤ 表明原儿茶醛进样量

在 ∗ Λ 有良好的线性关系∀

图 1 

 样品   空白样品  ≤  对照品

 原儿茶酸  原儿茶醛

2 3 提取条件的选择

2 3 1 提取溶剂的选择

取同一批号样品 袋内容物 混匀 取 份 各约 精

密称定 用 盐酸 搅拌溶解 分别用乙醚和

醋酸乙酯各 提取二次 合并提取液 蒸干 残渣加甲醇

溶解并定量转移至 量瓶中 加甲醇稀释至刻度∀精密吸

取 置 量瓶中 加甲醇稀释至刻度作供试品溶
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液∀ 各进样两次 结果醋酸乙酯提取液原儿茶醛含量为

包 原儿茶酸含量为 包 乙醚提取液原儿茶醛

含量为 包 原儿茶酸含量为 包∀ 比较色谱

图 醋酸乙酯提取液分离度好于乙醚提取液 因此采用醋酸

乙酯为提取溶剂∀

2 3 2 提取次数的选择

取同一批号样品 袋内容物 混匀 取 份 各约 精

密称定 用 盐酸 搅拌溶解 分别用醋酸乙

酯提取二次!三次!四次!五次 合并提

取液 蒸干 残渣加甲醇溶解并定量转移至 量瓶中 加

甲醇稀释至刻度∀ 精密吸取 置 量瓶中 加甲醇

稀释至刻度作供试品溶液∀ 各进样两次 结果原儿茶醛含量

分别为 ! ! ! 包 原儿茶酸含量分

别为 ! ! ! 包∀ 因此采用醋酸乙酯提取

三次较为合适∀

2 4  供试溶液的制备

2 4 1 对照品溶液的制备

精密称取原儿茶醛对照品适量 加甲醇制成每 含

Λ 的对照品溶液∀ 精密称取原儿茶酸对照品适量 加

甲醇制成每 含 Λ 的对照品溶液∀

2 4 2 供试品溶液的制备

取本品装量差异项下的颗粒 混匀 取本品约 精密

称定 加入 盐酸 搅拌溶解 用醋酸乙酯萃

取 次 合并醋酸乙酯液 蒸干 残渣加甲醇溶

解并定量转移至 量瓶中 加甲醇稀释至刻度∀精密吸取

置 量瓶中 加甲醇稀释至刻度作供试品溶液∀

2 4 3 空白样品的制备

取大青叶!荆芥!防风!紫苏 按标准制法项下操作 制得

缺四季青的空白样品 再按供试品溶液制备项下操作 制得

缺四季青的空白样品溶液∀

2 5  精密度试验

取原儿茶醛对照品溶液进样 次 测峰面积 结果 ≥⁄

为 ∀取原儿茶酸对照品溶液进样 次 测峰面积 结果

≥⁄为 ∀

2 6  稳定性试验

取同一样品溶液 每隔 进样一次 测峰面积 共 次

结果原儿茶醛 ≥⁄为 原儿茶酸 ≥⁄为 ∀

2 7  重复性试验

取同一批号样品 份 依法平行测定 次 结果原儿茶

醛平均含量为 包 ≥⁄ 为 原儿茶酸平均含

量为 包 ≥⁄为 ∀

2 8  回收率试验

取已知含量的样品 份 精密称定 精密加入原儿茶醛!

原儿茶酸对照品适量 依法测定 计算回收率 结果见表 表

∀

2 9  样品测定

取样品 批 依法测定含量 结果见表 ∀

表 1 样品中原儿茶醛加样回收率试验结果

样品含量 加入量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

表 2 样品中原儿茶酸加样回收率试验结果

样品含量 加入量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

表 3 风寒感冒宁冲剂含量测定桔果

样品批号
原儿茶酸

含量 包 ≥⁄

原儿茶醛

含量 包 ≥⁄

注

3  讨 论

3 1  据文献报道 原儿茶醛含量测定方法有示波极谱法≈ !

薄层扫描法≈ !高效液相法≈ 原儿茶酸含量测定方法有一

阶导数分光光度法≈ !高效液相法≈ 其中以 ° ≤ 法较为

简便准确∀ 部颁标准中无含量测定控制指标≈ 而四季青为

该处方中主要成分 其所含原儿茶醛! 原儿茶酸有抗菌作

用 因此以原儿茶醛!原儿茶酸为指标控制和评估质量有实

际意义∀

3 2  实验中分别尝试采用醋酸乙酯和乙醚作为提取溶剂

经 °2 ° ≤ 分离 从原儿茶醛!原儿茶酸的提取效率和色

谱图出峰情况看 用醋酸乙酯提取均优于用乙醚∀ 因此采用

醋酸乙酯为提取溶剂∀ 又分别用醋酸乙酯提取不同次数 结

果提取三次后原儿茶醛!原儿茶酸的含量变化不大 因此实

验选择提取三次∀

3 3 经 °2 ° ≤ 分离 原儿茶酸保留时间为 分 塔板

数大于 原儿茶醛保留时间为 分 塔板数大于

∀
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甲磺酸溴隐亭有关物质薄层色谱条件探讨

黄剑英 陈素俭 厦门 厦门市药品检验所

  溴隐亭为多巴胺拮抗剂和催乳激素抑制剂 用于治疗高

° 催乳素 血症 震颤麻痹 肢端肥大和垂体肿瘤等病

症≈ ∀ 美国药典≈ 收载了甲磺酸溴隐亭的有关物质检查∀ 我

们对某化学药品公司生产的甲磺酸溴隐亭片进口药品企业

标准进行技术复核 并对有关物质检查进行了研究 同时提

出了最佳色谱条件 以保证药品的纯度∀

1  材料与仪器

甲磺酸溴隐亭片 斯洛文尼亚化学药品公司 批号

瑞士诺华制药有限公司 批号 ƒ⁄

意大利雪兰诺制药公司 批号 ∀

薄层板 × ≤ ∏ ∏

∞ ≤ 硅胶 薄层层析预制板 上海东方药品科技实

业有限公司 ≤ 自制硅胶 薄层板∀

二氯甲烷  二氧六环  无水乙醇  氨水  甲醇均为分

析纯 水为去离子水∀

 ×  薄层自动点样仪 点样台 陕

西前进机械厂 ∀

2  方法与结果

2 1 固定相 取甲磺酸溴隐亭片 ! ! 三种产品分别

用甲醇溶解并制成每 中含溴隐亭 的供试品溶液

另取甲磺酸溴隐亭对照品制成每 中分别含溴隐亭

! ! 的对照品溶液 编号分别为 ! !

取上述编号的 种溶液各 ∏ 分别点于同一薄层板 !

!≤ 上 以二氯甲烷2二氧六环2无水乙醇2氨水 Β Β

Β 为展开剂 展开剂置层析缸中饱和 展开 减压

干燥 分钟 喷以 邻苯二甲醛的硫酸溶液后 置紫外

灯 波长 下检视 结果见图 2 2 2≤ ∀ 图中的编

号与上述编号对应∀

2 2  光照 将甲磺酸溴隐亭片 制成每 中含溴隐亭

的供试品溶液置于太阳光下照射 原来溶液颜

色为无色变成淡棕色 编号为 取编号 ! 溶液各

∏ 点于同一薄层板 上 同 条件展开 检测 结果见图

∀

2 3 氮气 甲磺酸溴隐亭不稳定∀有的产品有加抗氧剂 有

的没有 针对这情况 本文对 种点样过程进行比较 采用薄

层层析点样台直接点样 把点样台置于无菌抽样箱中 通入

氮气 在纯氮气条件下点样 采用薄层自动点样仪 结果无明

显差别∀

2 4  最低检出量试验 不同的硅胶 薄层板 不同的点样

形状其最低检出量有差异∀ 本文进行了三种比较 取配制成

每 含 ! ! ! ! Λ 的溴隐亭对照品溶液 分别

吸取上述溶液 ∏ 于自制的硅胶 薄层板上点成圆形及

长条形 经显色后检视 结果点成圆形的溴隐亭检出

灵敏度为 点成 长条形的溴隐亭检出灵敏度

为 分别吸取上述溶液 ∏ 于硅胶 高效板 ∞ ≤

上点成 长条形 结果溴隐亭的检出灵敏度为 ∀

3  讨 论

3 1  本实验表明 相对湿度 斑点易干 展开斑点边

缘清晰 重现性好∀

3 2 薄层板使用前活化 否则影响分辨∀

3 3 样品现配现用 点样时间越短越好 否则杂质斑点荧光

强度增加∀

3 4  建议最好使用高效薄层板 尤其对主斑点下有杂质斑

点样品及边缘产品效果明显 有利于判断∀

## ≤ ° ƒ ∏ ∂                中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期




