
精密吸取已知含量的样品k批号 }ussususx o含量 }x| qt

°ª#ªp tlx 份 o各加入一定量的猪去氧胆酸对照品 o依法测

定 o计算 o平均回收率为 |z qx h o� ≥⁄� u qxu h o结果见表 t ∀

表 1  猪去氧胆酸加样回收率试验结果k ν � vl

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©«¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§k ν � vl

�²
样品重

量kªl

猪去氧

胆酸含

量k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

平均回

收率

k h l

� ≥⁄

k h l

t s qtx{| | qw y qy tx qz |x qx

u s qty|s ts qs z qy tz qz tst qv

v s qtv|w { qu z q| tx q{ |y qu |z qx u qxu

w s qtwzu { qz z qt tx qx |x q{

x s qtww| { qy z qw tx q| |{ qy

2 q10  样品测定

取样品 ts批 o按含量测定方法进行测定 o结果见表 u ∀

表 2  ts批样品猪去氧胆酸的测定结果k ν � vl

Ταβ 2  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²© «¼²§̈ ²¬¼¦«²̄¬¦¤¦¬§¬± ·̈± ¥¤·¦«̈¶²©

¶¤°³̄ ¶̈k ν � vl

批号
重量

k°ªr片l

� ≥⁄

k h l
批号

重量

k°ªr片l

� ≥⁄

k h l

ussususx tx qt u qwt ussuswsu tu qs v qwy

ussusuus tx q{ s qzv ussuswsv tt qw u qut

ussusvst tu qs u qxw ussuswsw tw qt t qwu

ussusvsx tv qz t qxu ussuswsx tt qx t q{u

ussuswst tu qx u q{{ ussuswsy ts qw v qyx

  由测定结果确定本品含量限度 }胆黄片每片含猪去氧胆

酸k≤uw �ws �wl不得少于 | qs°ª∀

3  讨论

3 q1  猪胆汁含有猪胆酸 !猪去氧胆酸 !石胆酸及胆色素等成

分 o文献报道胆酸的含测方法有紫外分光光度法及薄层色谱

扫描法≈t ∗ v  ∀胆酸属四环三萜类化合物 o结构中无共轭双

键 o紫外吸收在 uts±° o无法直接测定 o耐用糠醛显色后才能

在可见光区测定吸收度 o而猪胆汁所含胆酸类成分复杂 o故

紫外分光光度法仅能测定总胆酸含量 o专属性不强 ∀本实验

采用薄层色谱扫描法对猪去氧胆酸进行含量测定 o测定结果

准确 o重现性好 o专属性强 ∀

3 q2  展开系统还比较过异辛烷2醋酸乙酯2冰醋酸ktxΒzΒxl o

正己烷2醋酸乙酯2甲酸2醋酸kyΒvuΒtΒtl等系统 o以本展开系

统为优 ∀

3 q3  对薄层板的显色方法进行了考察 o温度低 o显色时间

长 o温度太高 o薄层板易烤焦 o不利于扫描 ~于 tsx ε 加热 o

z°¬±开始显斑点 o在约 ts°¬±时 o斑点清晰 o扫描峰面积最

大 otv°¬±以后出现焦化 o峰面积下降趋势明显 ∀显色方法选

择于 tsx ε 加热约 ts°¬±最好 ∀
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摘要 }目的  建立贯黄感冒颗粒k无糖型l的质量控制标准 ∀方法  采用薄层色谱法鉴别制剂中的路边青和马来酸氯苯那敏 ~

采用高效液相色谱法对马来酸氯苯那敏进行含量测定 ∀结果  马来酸氯苯那敏线性范围在 s qu ∗ t quΛªo相关系数 ρ �

s q||| | ~回收率 |y q{ h o变异系数为 t qu h k ν � xl ∀结论  本法简便 o快速 o测定结果准确 o可以用于贯黄感冒颗粒k无糖型l

的质量控制 ∀
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°¤̄ ¤̈·̈ ¬± ªµ¤§∏̄ ¶̈ º¤¶§̈·̈µ°¬±̈ §¥¼ �°�≤ qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¤¶¶¤¼ ©²µ¦«̄²µ³«̈ ±¤°¬±̈ °¤̄ ¤̈·̈ ¶«²º §̈¤ª²²§ ¬̄±̈ ¤µ¬·¼¬±µ¤±ª̈ ²©

s qu ∗ t quΛªkρ� s q||||l q×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|y q{ h ¤±§ � ≥⁄ º¤¶t qu h k ν � xl qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨o

¦²±√ ±̈¬̈±·oµ¤³¬§o¤¦¦∏µ¤·̈ ¤±§µ̈ ¤̄¥̄¨¤±§¬·¦¤± ¥̈ ∏¶̈§·²¦²±·µ²̄ ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ²© �∏¤±«∏¤±ªª¤±°¤² ªµ¤±∏̄ ¶̈k±²±2¶∏¦µ²¶̈l q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :�∏¤±«∏¤±ªª¤±°¤² ªµ¤±∏̄ ¶̈k±²±2¶∏¦µ²¶̈l ~ Ηερβα Χλεροδενδρι χψρτοπηψλλι ~¦«̄²µ³«̈ ±¤°¬±̈ °¤̄ ¤̈·̈ ~×�≤ ~ �°�≤

  贯黄感冒颗粒k无糖型l是海南制药厂有限公司的老产

品 o是由贯众 !黄皮叶 !路边青 !马来酸氯苯那敏等组成的中

西药复方制剂 o具有清热解毒 o祛风止咳作用 o用于感冒 !发

热 !咳嗽 o在市场上已得到患者的认可 ∀该品种过去为海南

省地方标准≈t  o标准中无含量测定 o其他质量控制标准也较

低 o为提高产品质量 o增加产品在市场的竞争力 o我们对其质

量控制标准进行了研究 o增加了 ×�≤ 鉴别及马来酸氯苯那

敏的 �°�≤ 测定 ∀使质量控制标准得到了很大的提高 ∀

1  仪器 !试剂与样品

日本岛津 �≤2ts�高效液相色谱仪 o≥°⁄2ts� ∂ 检测器 o

中北液相色谱工作站 ∀实验用样品k每袋 vªl为海南制药厂

有限公司生产 o本实验所用化学对照品购自中国药品生物制

品检定所 o路边青对照药材由海南省药品检验所鉴定 o硅胶

�ys为青岛海洋化工厂生产 o乙腈为色谱纯 o其他均为分析纯

试剂 ∀

2  方法与结果

2 q1  薄层色谱鉴别

2 q1 q1  路边青的鉴别  取本品 3ªo研细 o加甲醇 vs°�o超声

处理 vs°¬±o滤过 o滤液蒸干 o残渣加水 tx°�使溶解 o移至分

液漏斗中 o加氯仿 us ous°�提取 u次 o分离氯仿 o蒸干 o残渣

加甲醇 t °�使溶解 o作为供试品溶液 ∀另取路边青对照药

材 wªo加水 ys°�o煎煮 us°¬± o滤过 o滤液浓缩至 us°�o放

凉 o同供试品溶液制备法 o以氯仿提取制成 t°�含药材 wª的

对照药材溶液 ∀再取按处方量同法制备的不含路边青的贯

黄颗粒剂样品适量 o同法制得路边青阴性对照品溶液 ∀分别

吸取上述 v种溶液各 {Λ�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o

以甲苯2丙酮k{Βvl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o喷以 ts h 硫

酸乙醇溶液 o电吹风加热至斑点显色清晰 ∀供试品色谱中 o

在与对照药材色谱相应的位置上 o显相同的黄色斑点 o阴性

对照无此特征 ∀

2 q1 q2  马来酸氯苯那敏的鉴别  取马来酸氯苯那敏对照

品 o加甲醇制成每 t°�含 s qx°ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀

另取处方量同法制备的不含马来酸氯苯那敏的贯黄颗粒剂

样品适量 o并按供试品溶液的制备方法制得马来酸氯苯那敏

的阴性对照品溶液 ∀分别吸取上述对照品溶液 !马来酸氯苯

那敏的阴性对照品溶液及/ u qt qt0项下的供试品溶液各 {Λ�

分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以乙醇2水2浓氨试液kxsΒxs

Βtl为展开剂 o置盛有展开剂的双槽展开缸内预平衡 ts °¬±

后 o展开 o取出 o晾干 o熏以碘蒸气显色 ∀供试品色谱中 o在与

对照品色谱相应的位置上 o显相同颜色的斑点 o阴性对照无

此特征斑点 ∀

2 q2  马来酸氯苯那敏含量测定

2 q2 q1  色谱条件与系统适应性  色谱柱 }°∏µ¬·̈¬ ≤t{

kuss°° ≅ w qy°° oxΛ°l ~流动相 }乙腈2s qx h十二烷基硫酸

钠2磷酸 kyss Β wss Β tl ~流速为 t°�r°¬±~检测波长为

uts±°≈u  ∀在此条件下 o取马来酸氯苯那敏对照品溶液 !阴

性对照品溶液 !供试品溶液分别进样 us°�o所得色谱图见图

t ∀马来酸氯苯敏峰与其他峰分离度大于 t qx o理论板数按马

来酸氯苯那敏峰计算不低于 v xss ∀

2 q2 q2  对照品溶液的制备  精密称取马来酸氯苯那敏对照

品 25 °ªo置 xs°�量瓶中 o加水溶解并稀释至刻度 o摇匀 o精

密量取 u°�o置 xs°�量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 o

即得 ∀

图 1  贯黄感冒颗粒 �°�≤ 色谱图

Φιγ 1  �°�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²© �∏¤±«∏¤±ªª¤±°¤² ªµ¤±∏̄ ¶̈

� q马来酸氯苯那敏对照品k¦«̄²µ³«̈ ±¤°¬±̈ °¤̄ ¤̈·̈ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈l o�q马来酸氯苯那敏阴性k¶¤°³̄¨º¬·«²∏·¦«̄²µ³«̈ ±¤°¬±̈ °¤̄ ¤̈·̈l≤ q样品

k¶¤°³̄ l̈ o¤q马来酸氯苯那敏k¦«̄²µ³«̈ ±¤°¬±̈ °¤̄ ¤̈·̈l

2 q2 q3  标准曲线的制备  精密称定 25 °ª马来酸氯苯那敏

对照品于 xs°�量瓶中 o加水溶解并稀释至刻度 o摇匀 o分别

精密吸取 t ou ow ox oy°�o置 xs°�量瓶并加流动相定容 o各

精密进样 usΛ�o测得峰面积分别为 t svs |xs ou svx zzx o

w swu |wz ox svw |v{ ox |yy xzu o以峰面积 � 对浓度 ≤ 进行

直线回归 o回归方程为 Α � xw stz . u n || ttz . u Χ, ρ �

s q||| | o结果表明马来酸氯苯那敏在 ts ∗ ysΛªr°�ks qu ∗

t quΛªl内呈良好的线性关系 ∀
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2 q2 q4  阴性对照品溶液与供试品溶液的制备  分别取不含

马来酸氯苯那敏的样品 !装量差异项下的内容物 o混合均匀 o

精密称重 o计算平均装量 ∀分别精密称取约 s qxªo置具塞锥

形瓶中 o加水 tx°�o超声处理 ts°¬±o定量转移至分液漏斗

中 o用 ts°�水分两次洗涤锥形瓶 o洗液并入分液漏斗中 o加

s qux°�浓氨溶液 o摇匀 o用氯仿提取 y次 o依次用 us ous ous o

ts ots ots°�o提取时轻轻振摇 o提取液经铺有无水硫酸钠的

滤纸滤过 o并以适量氯仿洗涤滤器 o合并滤液至蒸发皿中 o置

水浴上蒸干 o残渣加流动相洗涤 w次 o每次 x°�o洗涤液转移

至 ux°�量瓶中 o加流动相至刻度 o摇匀 o用 s qwxΛ°微孔滤

膜滤过 o取续滤液用于 �°�≤ 分析 ∀

2 q2 q5  重现性试验  按样品测定法对同一供试品k批号为

susysul分取 x份 o同法处理 o分别测其相对标示含量 o分别

为 |u qt h o|t qw h o|v qw h o|s qu h o|u qu h 结果 � ≥⁄ � t q

t h o表明重现性良好 ∀

2 q2 q6  精密度试验  吸取同一对照品溶液依法分别重复进

行 5 次测定 o记录峰面积分别为 }u svx zzx ou syz x|u o

u sxs z|u ou svw vuw ou ss{ xzv o� ≥⁄ � t qt h 表明重现性良

好 ∀

2 q2 q7  稳定性考察  取同一供试品k批号 susysvl分别在

s ow oy o{ otu«进行测定 o测得峰面积值分别为 ot z|w wv{ ot

zys |ux ot zzu sut ot zvs tv| ot zw| yz{ o� ≥⁄ � t qw h o可见

本品在 tu«内稳定 ∀

2 q2 q8  回收率测定  采用加样回收法 o取已知含量ks q{wu

°ªrªl的本品k批号 }susysulx包 o混匀 o精密称定 x份 o每份

uªo分别精密加入 u qs°ª马来酸氯苯那敏 o依法测定 o结果表

明本方法回收率良好 o见表 t ∀

表 1  加样回收率试验结果k ν � xl

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√̈ µ¼ ·̈¶·²©¦«̄²µ³«̈ ±¤°¬±̈ °¤̄ ¤̈·̈ k ν � xl

样品含量

k°ªl

添加量

k°ªl

测出量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收率

k h l

� ≥⁄

k h l

t qzs u qs v qyv |y qx

t qzt u qs v qyy |z qx

t qzu u qs v qy| |{ qx |y q{ t qu

t qzs u qs v qyt |x qx

t qzv u qs v qyx |y qs

2 q2 q9  样品的测定  分别精密吸取对照品溶液与供试品溶

液各 20Λ�o注入液相色谱仪 o测定峰面积 o以外标法计算即

得 ∀测得 ts批样品结果见表 u ∀

表 2  样品测定结果k ν � vl

Ταβ 2  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈k ν � vl

批号 为标示含量k h l 批号 为标示含量k h l

susyst |u qu susysy |t qv

susysu |t q| susysz {| q{

susysv {{ q{ susys{ {{ qx

susysw |t qt susys| |t qz

susysx {| qv susyts {{ q|

3  讨论

3 q1  本品为中西药复方制剂 o成分比较复杂 o采用传统的试

管反应鉴别的专属性不强 o通过 ×�≤ 法可以达到有效的鉴

别 o本试验纳入标准的两项鉴别均专属性强 o阴性对照无干

扰 ∀

3 q2  本品原地方标准未列含量测定 ∀马来酸氯苯那敏是方

中唯一的化学药品 o其用量少作用强 o因该成分有促睡作用 o

用量过多会影响工作或导致不良事件发生 o对其含量进行有

效的控制是十分必要的 ∀但由于马来酸氯苯那敏在方中相

对含量低 o吸附于众中药浸膏粉及辅料中 o而且本身可溶于

不同极性的溶剂 o给含量测定带来难度 ∀用水等极性大的溶

剂提取杂质多不利于 �°�≤ 测定 o我们利用马来酸氯苯那敏

易溶于水和氯仿的性质 o以及马来酸氯苯那敏本身结构特

点 o其在碱性状态下能够游离 o采用以水将颗粒剂溶解 o调

³�值至 |以上 o以分次萃取的方式进行 o增加了马来酸氯苯

那敏的提取率 o减少了杂质的干扰 ∀与直接用氯仿回流或超

声提取细粉比较 o此法提取提取率要高出 vs h o平均回收率

达到了 |y h以上 o基本消除了辅料的吸附作用 o且不同操

作者测得的结果无明显区别 o故将此法列入标准 ∀

3 q3  本品每袋重 3ªo马来酸氯苯那敏标示含量为 u qzzx°ªr

袋 ∀测得本品 ts批样品的含量k表 ul为标示量的 {{ qx h ∗

|u qu h之间 o测得含量偏低 o与马来酸氯苯那敏在处方相对

含量少有直接关系 ∀大生产过程中容易出现混合不均匀 !损

耗等问题 o同时其他大量的原辅料对马来酸氯苯那敏的分离

提取也有一定的影响 o故将含量标准定在相对标示含量的

{s h ∗ tus h内 ∀
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s q|x h k ν � yl ∀结论  方法稳定 !准确 !灵敏 !快速 o对样品的测定结果令人满意 ∀
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