
仿及 uqx° ²̄Ù�硫酸溶液各 vs° ōysε 加热回流 t«o放冷o移

置分液漏斗中o分取氯仿层o水液加氯仿提取 v 次o每次

us° ō合并氯仿液o滤过oysε 低温蒸干o残渣加甲醇使溶解

并定容至 ux° ō作为供试品溶液∀

对照品溶液的制备 取大黄素对照品适量o加甲醇制成

每 t° ¯含 squx°ª的溶液o摇匀o即得∀

2q3  线性关系考察  分别精密吸取对照品溶液 touovoxo

ts° ō分别置 xs° ¯量瓶中o加甲醇稀释至刻度o摇匀o进样测

定∀以对照品进样量为纵坐标o峰面积}积分值为横坐标绘制

标准曲线o结果大黄素在进样量 sqx∗ xqsΛª范围内呈良好

的线性关系∀ 回归方程为}

≠ � vqwy≅ tsp x
÷ n squy|yoµ� sq||||∀

图 1 � °�≤ 色谱图

t 大黄素对照品  u 复方参乌口服液样品  v 缺制何首乌的阴性对照液  ¤大黄素峰

2q4  精密度试验 对同一供试品溶液o连续测定 x次o结果

其峰面积值的 � ≥⁄为 squxh ∀

2q5  重复性试验  对同一批样品o分别取 y份o同法提取o

依法测定o结果含量平均为 sqtu°ª# 支p to� ≥⁄� squwh ∀

2q6  稳定性考察  对同一供试品溶液o每隔 u«测定一次o

共测定 y次o结果 � ≥⁄为 sqvxh o表明稳定性良好∀

2q7  加样回收率测定  精密量取已知含量ksqtuwx°ª#

支p tl的本品 ts° ō精密添加大黄素对照品o按供试品溶液制

备项下的方法提取o测定o结果见表 t∀

表 1 加样回收率试验结果

测得量kΛªl 回收率kh l 平均回收率kh l � ≥⁄kh l

uuvq{{ |zqxt

uuyqt| ||qzz

uuvqys |zquv |{qwv sq|z

uuwq|z |{qx{

uuxqxu ||qtu

uuwqzz |{qv{

注}样品含量均为 tuwqxtΛªo加入量均为 tstq|uΛª∀

2q8  样品测定 按上述色谱条件o依法进样测定o结果见表

u∀

表 2 样品测定结果k±� vl

批 号 含量k°ª# 支p tl � ≥⁄kh l

sssyst sqtuw sqx{

sssysu sqtvs tqsy

sssysv sqttt sqzx

3  讨 论

3q1 流动相的 ³� 值对实验有较大的影响o因为蒽醌类化合

物呈弱酸性o在酸性条件下o色谱行为得到明显改善o采用 sq

th 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o该法灵敏!可

靠o可作为该样品的含量测定方法∀

3q2  试验时o对加 uqx° ²̄Ù�硫酸溶液的用量作了考察o分

别加 vs!ws!xs° ō考察其水解情况o结果发现用量对水解结

果影响不大o只是加酸量大o水解后有絮状沉淀生成o样品萃

取较困难o且有因吸附大黄素而使含量偏低的趋势~若水解

温度过高o则易产生黑色的不溶性沉淀o故采用 vs° ¯的用

量!ysε 水解较适宜∀
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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}� ¼³̈ µ¶¬̄ ≤ t{柱kwqy3 uss°° o

xΛ°lk大连化学物理研究所lo流动相}甲醇Β 水Β 冰醋酸kvuΒ |yΒ squxlo检测波长为 u{s±° ∀ 结果}原儿茶酸含量测定线性

#vx#中国现代应用药学杂志 ussu年 u月第 t|卷第 t期               ≤«¬± �� � °oussu ƒ ¥̈µ∏¤µ¼o∂ ²̄ qt| �²qt



范围 sqs{|{∗ sqvtwvΛªo相关系数 µ� sq|||{o平均加样回收率 |zq|sh ~� ≥⁄ tq|yh k±� xl∀ 原儿茶醛含量测定线性范围

sqsuss∗ squsssΛªo相关系数 µ� sq|||uo平均加样回收率 ||q{th ~� ≥⁄ uqtuh k±� xl∀ 结论}方法简便o结果准确o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
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  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o临床用于风寒感冒引起的恶寒发

热o头痛!鼻塞!流涕等症∀四季青具有清热解毒的功效≈t o为

处方中的君药o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o经方法学研究o证明本法可行o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

�≤ 2w� 高效液相色谱仪k≥«¬°¤§½∏lo≥°⁄2ts� 紫外2可

见分光光度检测器o� °°∞� 色谱工作站o� ·̈·̄̈ µ2× ²̄ §̈²

� �usw电子天平∀原儿茶酸!原儿茶醛对照品k中国药品生物

制品检定所l~风寒感冒宁冲剂k正大青春宝药业有限公司o

批号 ssvsstossvssuossvssvl∀ 甲醇为色谱纯o冰醋酸!醋酸

乙酯!乙醚为分析纯o水为重蒸水∀进样量}tsΛ ∀̄进样前均过

sqwxΛ° 微孔滤膜∀

2  实验方法与结果

2q1  色谱分析条件

色谱柱}� ¼³̈ µ¶¬̄ ≤ t{柱k�⁄ wqy3 uss°° oxΛ° l流动相

为甲醇Β 水Β 冰醋酸kvuΒ |yΒ squxl~流速 tqs° Ù̄°¬±~检

测波长 u{s±° ~柱温为室温 txε ∀k样品!对照品!空白样品色

谱图如图 t所示l

2q2  标准曲线的制备

精密称取原儿茶醛对照品适量o加甲醇稀释到每 t° ¯含

{sqsΛª∀ 分别精密吸取 squxosqxsotqssotqxsouqssouqxs° ¯

于 ts° ¯量瓶中加甲醇稀释到刻度o摇匀o分别进样o以峰面

积积分值 � 对进样浓度 ≤ kΛªÙ° l̄进行线性回归o得回归方

程 � � p {swtqxn tt{wsvqw≤ oµ� sq|||u~表明原儿茶醛进

样量在 sqsuss∗ squsssΛª有良好的线性关系∀

精密称取原儿茶酸对照品适量o加甲醇稀释到每 t° ¯含

tz|qyΛª∀分别精密吸取 sqxsosqzxotqssotquxotqxsotqzx° ¯

于 ts° ¯量瓶中加甲醇稀释到刻度o摇匀o分别进样o以峰面

积积分值 � 对进样浓度 ≤ kΛªÙ° l̄进行线性回归o得回归方

程 � � zutwq{n v|xtxqz≤ oµ� sq|||{~表明原儿茶醛进样量

在 sqs{|{∗ sqvtwvΛª有良好的线性关系∀

图 1 

�  样品  � 空白样品  ≤  对照品

¶t 原儿茶酸  ¶u原儿茶醛

2q3 提取条件的选择

2q3q1 提取溶剂的选择

取同一批号样品 x袋内容物o混匀o取 u份o各约 t{ªo精

密称定o用 sqt° ²̄Ù�盐酸 tss° ō搅拌溶解o分别用乙醚和

醋酸乙酯各 xs° ¯提取二次o合并提取液o蒸干o残渣加甲醇

溶解并定量转移至 ts° ¯量瓶中o加甲醇稀释至刻度∀精密吸

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

°ªÙ包o原儿茶酸含量为 xqvv°ªÙ包~乙醚提取液原儿茶醛

含量为 sqwx°ªÙ包o原儿茶酸含量为 xqut°ªÙ包∀ 比较色谱

图o醋酸乙酯提取液分离度好于乙醚提取液o因此采用醋酸

乙酯为提取溶剂∀

2q3q2 提取次数的选择

取同一批号样品 x袋内容物o混匀o取 w份o各约 t{ªo精

密称定o用 sqt° ²̄Ù�盐酸 tss° ō搅拌溶解o分别用醋酸乙

酯提取二次!三次!四次!五次kxsousousousous° l̄o合并提

取液o蒸干o残渣加甲醇溶解并定量转移至 ts°¬量瓶中o加

甲醇稀释至刻度∀ 精密吸取 tqs° ō置 ux° ¯量瓶中o加甲醇

稀释至刻度作供试品溶液∀ 各进样两次o结果原儿茶醛含量

分别为 sqxs|!sqxyu!sqxx{!sqxyw°ªÙ包~原儿茶酸含量分

别为 xquv!xq|u!xq|v!xq{{°ªÙ包∀ 因此采用醋酸乙酯提取

三次较为合适∀

2q4  供试溶液的制备

2q4q1 对照品溶液的制备

精密称取原儿茶醛对照品适量o加甲醇制成每 t° ō含

usqssΛª的对照品溶液∀ 精密称取原儿茶酸对照品适量o加

甲醇制成每 t° ¯含 uuqwwΛª的对照品溶液∀

2q4q2 供试品溶液的制备

取本品装量差异项下的颗粒o混匀o取本品约 t{ªo精密

称定o加入 sqt° ²̄Ù�盐酸 tss° ō搅拌溶解o用醋酸乙酯萃

取 v次kxsousous° l̄o合并醋酸乙酯液o蒸干o残渣加甲醇溶

解并定量转移至 ts° ¯量瓶中o加甲醇稀释至刻度∀精密吸取

tqs° ō置 ux° ¯量瓶中o加甲醇稀释至刻度作供试品溶液∀

2q4q3 空白样品的制备

取大青叶!荆芥!防风!紫苏o按标准制法项下操作o制得

缺四季青的空白样品o再按供试品溶液制备项下操作o制得

缺四季青的空白样品溶液∀

2q5  精密度试验

取原儿茶醛对照品溶液进样 x次o测峰面积o结果 � ≥⁄

为 tqwvh ∀取原儿茶酸对照品溶液进样 x次o测峰面积o结果

� ≥⁄为 sqyzh ∀

2q6  稳定性试验

取同一样品溶液o每隔 t«进样一次o测峰面积o共 x次o

结果原儿茶醛 � ≥⁄为 uqyvh o原儿茶酸 � ≥⁄为 sqxwh ∀

2q7  重复性试验

取同一批号样品 x份o依法平行测定 x次o结果原儿茶

醛平均含量为 sqxy°ªÙ包o� ≥⁄ 为 sq|wh o原儿茶酸平均含

量为 xq{|°ªÙ包o� ≥⁄为 sqyzh ∀

2q8  回收率试验

取已知含量的样品 |份o精密称定o精密加入原儿茶醛!

原儿茶酸对照品适量o依法测定o计算回收率o结果见表 to表

u∀

2q9  样品测定

取样品 v批o依法测定含量o结果见表 v∀

表 1 样品中原儿茶醛加样回收率试验结果

样品含量
k°ªl

加入量
k°ªl

测得量
k°ªl

回收率
kh l

平均回收率
kh l

� ≥⁄
kh l

sqxxu sqwxy tqssv |{q|s

sqxww sqwxy tqss| tstq|z

sqxx{ sqwxy tqstz tssqyy

sqxxt sqxzs tqs|w |xquy

sqxx| sqxzs tqtus |{qwu ||q{t uqtu

sqxwy sqxzs tqtuu tstqsx

sqxxz sqy{w tqux¯ tstqwy

sqxvz sqy{w tquvs tstqvu

sqxy| sqy{w tquw{ ||quz

表 2 样品中原儿茶酸加样回收率试验结果

样品含量
k°ªl

加入量
k°ªl

测得量
k°ªl

回收率
kh l

平均回收率
kh l

� ≥⁄
kh l

xq{t wquz tsqst |{qvy

xqzu wqtv |qzs |yqvz

xq|z wqst tsqsx tstqzx

xqz| xq{x ttqwv |yqwt

xq{| xq|y ttqxz |xqvs |zq|s tq|y

xqzw yqst ttqzu ||qxs

xq{z {qwu twqtv |{qts

xqyx {qtx tvqyw |{qsw

xq|{ zq|z tvqzv |zquw

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 °ªÙ包 � ≥⁄

原儿茶醛

含量 °ªÙ包 � ≥⁄

ssvsst xqzz sqxsh sqxy tqwsh

ssvssu xqzt sqwzh sqxy tq{xh

ssvssv xq{| sqyzh sqxy sq|wh

注}±� x

3  讨 论

3q1  据文献报道o原儿茶醛含量测定方法有示波极谱法≈u !

薄层扫描法≈v !高效液相法≈w o原儿茶酸含量测定方法有一

阶导数分光光度法≈x !高效液相法≈y o其中以 � °�≤ 法较为

简便准确∀ 部颁标准中无含量测定控制指标≈z o而四季青为

该处方中主要成分o其所含原儿茶醛! 原儿茶酸有抗菌作

用o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∀

3q2  实验中分别尝试采用醋酸乙酯和乙醚作为提取溶剂o

经 � °2� °�≤ 分离o从原儿茶醛!原儿茶酸的提取效率和色

谱图出峰情况看o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o结

果提取三次后原儿茶醛!原儿茶酸的含量变化不大o因此实

验选择提取三次∀

3q3 经 � °2� °�≤ 分离o原儿茶酸保留时间为 yqxs分o塔板

数大于 txss~原儿茶醛保留时间为 |qut 分o塔板数大于

usss∀
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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k厦门 vytstu 厦门市药品检验所l

  溴隐亭为多巴胺拮抗剂和催乳激素抑制剂o用于治疗高

°� �k催乳素l血症o震颤麻痹o肢端肥大和垂体肿瘤等病

症≈t ∀ 美国药典≈u 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o并对有关物质检查进行了研究o同时提

出了最佳色谱条件o以保证药品的纯度∀

1  材料与仪器

甲磺酸溴隐亭片ktl斯洛文尼亚化学药品公司o批号}

sxtu{sw�~kul瑞士诺华制药有限公司o批号}uuu� ƒ⁄tt||~

kvl意大利雪兰诺制药公司o批号}�²·wtz∀

薄层板 k� l ux × �≤ ¤̄∏°¬±¬∏° ¶«̈ ·̈¶ ¶¬̄¬¦¤ ª̈ ¯ ys

� ∞� ≤�~k�l硅胶 � 薄层层析预制板k上海东方药品科技实

业有限公司l~k≤ l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o水为去离子水∀

�� � � �  ���� � � ×  ¯ 薄层自动点样仪~点样台k陕

西前进机械厂l∀

2  方法与结果

2q1 固定相}取甲磺酸溴隐亭片ktl!kul!kvl三种产品分别

用甲醇溶解并制成每 t° ¯中含溴隐亭 ts°ª的供试品溶液~

另取甲磺酸溴隐亭对照品制成每 t° ¯中分别含溴隐亭 sq

t°ª!sqv°ª! sqx°ª的对照品溶液o编号分别为kwl! kxl!

kylo取上述编号的 y种溶液各 ts∏̄ 分别点于同一薄层板 � !

�!≤ 上o 以二氯甲烷2二氧六环2无水乙醇2氨水kt{sΒ txΒ x

Β sqtl为展开剂o展开剂置层析缸中饱和 us°¬±o展开o减压

干燥 tx分钟o喷以 squh 邻苯二甲醛的硫酸溶液后o置紫外

灯k波长 vyy±° l下检视o结果见图 t2� ot2�ot2≤ ∀ 图中的编

号与上述编号对应∀

2q2  光照 将甲磺酸溴隐亭片kul制成每 t° ¯中含溴隐亭

ts°ª的供试品溶液置于太阳光下照射 vs°¬±o原来溶液颜

色为无色变成淡棕色o编号为kzlo取编号kul! kzl溶液各

ts∏̄ 点于同一薄层板 � 上o同 uqt条件展开o检测o结果见图

u∀

2q3 氮气 甲磺酸溴隐亭不稳定∀有的产品有加抗氧剂o有

的没有o针对这情况o本文对 v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o通入

氮气o在纯氮气条件下点样~采用薄层自动点样仪o结果无明

显差别∀

2q4  最低检出量试验 不同的硅胶 � 薄层板o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 t° ¯含 ux!xs!tss!vss!xssΛª的溴隐亭对照品溶液o分别

吸取上述溶液 ts∏̄o于自制的硅胶 � 薄层板上点成圆形及

tqx¦° 长条形o经显色后检视o结果点成圆形的溴隐亭检出

灵敏度为 squx±ª~点成 tqx¦° 长条形的溴隐亭检出灵敏度

为 t±ª~分别吸取上述溶液 u∏̄o于硅胶 � 高效板k� ∞� ≤�l

上点成 tqs¦° 长条形o结果溴隐亭的检出灵敏度为 squ±ª∀

3  讨 论

3q1  本实验表明o相对湿度� zsh o斑点易干o展开斑点边

缘清晰o重现性好∀

3q2 薄层板使用前活化 vs°¬±否则影响分辨∀

3q3 样品现配现用o点样时间越短越好o否则杂质斑点荧光

强度增加∀

3q4  建议最好使用高效薄层板o尤其对主斑点下有杂质斑

点样品及边缘产品效果明显o有利于判断∀
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