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摘要 }目的  测定清火栀麦胶囊中穿心莲内酯的含量 ∀方法  采用 � °2� °�≤o选用 ⁄¬¤°²±¶¬̄ ≤t{
柱 kuxs ≅ wqy°°oxΛ°l~色谱

条件为 o流动相 }甲醇 2水 ktxΒ{xl~检测波长 }uux±°~流速 }sq{°�r°¬±∀结果  穿心莲内酯浓度在 sqsutw ∗ squtw°ªr°�范围

内线性关系良好 kρ� sq|||{l平均加样回收率为 |xqywh o� ≥⁄ � tq|zh ∀结论  本测定方法简便 !准确 !重现性好 o可用于测

定清火栀麦胶囊中穿心莲内酯的含量 ∀
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  清火栀麦胶囊 ≈t 由穿心莲 !栀子 !麦冬三味药组成 o具有

清热解毒 o凉血消肿的功效 o主要用于咽喉肿痛 o发热 o牙痛 o

目赤等症 ∀收载于卫生部药品标准中药成方制剂第 ty册

kt||{年 l∀为进一步完善质量控制标准 o本实验采用 � °2

� °�≤
≈uov 对清火栀麦胶囊中穿心莲内酯的含量进行测定 o此

法快速 !准确 !便捷 ∀

1  仪器试剂及样品

1q1  仪器

日本岛津 �≤ 2ts�× ∂ °型 ~≥°⁄2ts�×紫外可见光检测

器 ∀

1q2  试剂

重蒸水 ~甲醇 !无水乙醇均为色谱纯 ∀

1q3  对照品

穿心莲内酯 k中国药品生物制品检定所提供 sz|z2

usstsx供含测用 l∀

1q4  样品

清火栀麦胶囊 k广西日田药业有限公司 l

2  方法与结果

2q1  色谱条件与系统适用性试验

十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂柱 k⁄¬¤°²±¶¬̄ ≤t{

uxs°° ≅ wqy°°oxΛ° l∀检测波长 }uux±°~流动相 }甲醇 2水

ktxΒ{xl~流速 }sq{°�r°¬±~灵敏度 }sqsx��ƒ≥~柱温 }室温 ∀

理论塔板数以穿心莲内酯峰计不低于 tsss∀

2q2  穿心莲内酯对照品溶液制备

精密称取置硅胶干燥器减压干燥约 uw«的穿心莲内酯

k中国药品生物制品检定所提供 sz|z2usstsx供含测用 l对

照品 uyqzx°ªo置 ux°�量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 o制成

tqszs°ªr°�穿心莲内酯对照品溶液 o作为穿心莲内酯对照

品溶液 ∀

2q3  供试品溶液的制备

取本品内容物 o研细 o取约 sqxªo精密称定 o加无水乙醇

vs°�o超声提取 vs°¬±o加入活性炭适量 o再超声提取 vs°¬±o

滤过 o残渣用适量无水乙醇洗涤 u次 o合并滤液 o水浴蒸去部

分乙醇 o滤液置 ts°�量瓶中 o加无水乙醇至刻度 o摇匀 o作为

供试品溶液 ∀

2q4  穿心莲药材溶液的制备

取穿心莲药材 squªo精密称定 o加无水乙醇 vs°�o超声

提取 vs°¬±o加入活性炭适量 o再超声提取 vs°¬±o滤过 o残渣

用适量无水乙醇洗涤 v次 o合并滤液 o滤液置 xs°�量瓶中 o

加无水乙醇至刻度 o摇匀 o作为穿心莲药材溶液 ∀

2q5  阴性对照实验

按清火栀麦胶囊的处方 !工艺 o不加穿心莲 o制成阴性样

品 o同供试品溶液的制备法制成阴性溶液 o在选定的色谱条

件下 o准确进样 tsΛ�∀色谱图见图 to从色谱图上看出 o在该

色谱条件下 o其他药材对穿心莲内酯的测定无干扰 ∀
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图 1  清火栀麦胶囊中穿心莲内酯 � °�≤图

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©¤±§µ²ªµ¤³«²̄¬§̈ ¬± ±¬±ª«∏²½«¬2

°¤¬¦¤³¶∏̄ ¶̈

�q穿心莲内酯对照品 ~�q阴性样品 ~≤q清火栀麦胶囊样品 ~⁄q穿心莲

药材
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«∏²½«¬°¤¬¦¤³¶∏̄ ¶̈¶¤°³̄ ~̈⁄q� µ̈¥¤�±§µ²ªµ¤³«¬¶

2q6  线性及线性范围

分别精密吸取对照品溶液 squosqxototqxouqs°�置

ts°�量瓶中 o加甲醇稀释至刻度 ∀分别准确进样 tsΛ�o在

uux±°处按色谱条件测定 o以各对照品的峰面积为纵坐标 o

浓度为横坐标进行线性回归处理 o得穿心莲内酯回归方程和

相关系数为 Ψ � xvsy. xwΞ p usvs, ρ� sq|||{o结果表明 o穿心

莲内酯在 sqsutw ∗ squtw°ªr°�内线性关系良好 ∀

2q7  精密度实验

取对照品溶液 o准确进样 tsΛ�o重复 x次进样测定 ∀结

果显示 o� ≥⁄值为 tqwuh ∀

2q8  重复性实验

取同一批号 k批号 }sssxtxl清火栀麦胶囊 x份 o按上述

/ uqv0项下供试品溶液同法制备 o准确进样 tsΛ�o按上述色

谱条件测定含量 ∀结果显示 o� ≥⁄ � uqs{h ∀

2q9  加样回收率

按 uqv法制备供试品溶液 ∀精密称取已知含量的清火

栀麦胶囊粉末 y份 o分别精密加入一定量的穿心莲内酯对照

品 o准确进样 tsΛ�o按上述色谱条件进行测定 ∀结果显示 o

穿心莲内酯的平均回收率为 |xqyvh o� ≥⁄ � tq|zh ∀结果

见表 t∀

2q10  样品中穿心莲内酯含量测定

取 ts个批号的样品 o按上述 / uqv0项下制备供试品溶液

同法制备 ∀另取穿心莲内酯对照品适量 o用甲醇溶解并稀释

成 sqtt°ªr°�的溶液 o分别准确进样 tsΛ�o按上述色谱条件

测定 o测得穿心莲内酯峰面积值 ∀以外标法计算样品中穿心

莲内酯含量 o� ≥⁄ � uqsh ∀结果见表 u∀

表 1  清火栀麦胶囊中穿心莲内酯的加样回收率 kν � yl

Ταβ1  ×«̈ µ̈¦²√ µ̈¼ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¤±§µ²ªµ¤³«²̄¬§̈ ¬±

±¬±ª«∏²½«¬°¤¬¦¤³¶∏̄ ¶̈kν � yl

批号
对照品加

入量 k°ªl

样品含量

k°ªrªl

测得量

k°ªrªl

回收率

kh l

平均回收率

kh l

� ≥⁄

kh l

sssxtx tqsz sqyyty tqzuus ||qts

sssxtx tqsz sqyyty tqzssz |zqtt

sss|su tqsz sqxsww tqxux{ |xqwy

sss|su tqsz sqxsww |wqut tqxtuw |xqyw tq|z

sus{tx tqsz sqzzws tqzzwy |vqxt

sus{tx tqsz sqzzws tqz{wv |wqwu

表 2  清火栀麦胶囊中穿心莲内酯含量测定结果 kν � wl

Ταβ 1  ×«̈ ¶¤°³̄¨ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¤±§µ²ªµ¤³«²̄¬§̈ ¬±

±¬±ª«∏²½«¬°¤¬¦¤³¶∏̄ ¶̈kν � wl

批  号
样品重量

kªl

测 定 量

k°ªrªl   k°ªr粒 l

� ≥⁄

kh l

sssxtx sqxvu| vqtwv| tqwzw| sqt{

sssxty sqxu{{ wqszz| tq|uz| sqyy

sssxtz sqxw|w vqwywz tqxzyy tq{|

sss|su sqxuw{ vqstt{ tqwvxy sq|x

sss|sv sqxts{ vqttt{ tqxuvs sqs|

sss|sw sqxs{s vqssty tqwzzu tqz|

susxs{ sqxusv vquut| tqxw{t tqz{

sus{tv sqxtxz yqs{ww tqxutt tqs|

sus{tw sqxs|s {qs||u uqsuw{ uqsu

sus{tx sqxtst xqyxyw tqwtwt tq{v

3  小结与讨论

3q1  本品经无水乙醇超声提取后 o所得供试液颜色较深 ∀

利用活性炭对大分子化合物的吸附力大于小分子化合物的

特点 o经研究 o在提取液中加入 sqtª活性炭 o超声 vs°¬±o能

有效降低提取液的颜色 o有利于保护色谱柱 ∀对三批样品是

否用活性炭脱色 o对样品中穿心莲内酯含量测定结果的影响

进行对比研究 o结果显示 o加入 sqtª活性炭对提取液脱色 o

几不影响穿心莲内酯含量测定 ∀回收率实验证明 o加样回收

率为 |xqywh o测定值精密度和重现性均较好 o表明穿心莲内

酯提取完全 ∀

3q2  该法稳定可靠 o可作为该药品的含量控制方法 ∀
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