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匀孕蕴悦法测定清热消肿口服液中绿原酸的含量

孙学雄员袁罗晨曲圆渊员援 娄底市中心医院药剂科袁湖南 娄底 源员苑园园园曰圆援 娄底市药品检验所袁湖南 娄底 源员苑园园园冤

咱作者简介暂摇 孙学雄渊员怨远源鄄冤袁男袁副主任药师援 栽藻造院渊园苑猿愿冤愿缘圆苑猿圆缘袁
耘鄄皂葬蚤造院 杂怎灶载怎藻载蚤燥灶早岳 员远猿援 糟燥皂郾

摇 摇 咱摘要暂摇 目的摇 建立 匀孕蕴悦 法测定清热消肿口服液中绿原酸的含量遥 方法 摇 采用 责澡藻灶燥皂藻灶藻曾 蕴怎灶葬 鄄悦员愿 柱渊圆园园 皂皂伊
源郾 远园 皂皂袁 缘 滋皂冤袁流动相为甲醇鄄员豫冰醋酸渊圆园愿园冤袁流速为 员援 园园 皂造 辕 皂蚤灶袁检测波长 猿圆远 灶皂袁柱温为 猿园 益遥 结果 摇 绿原酸进

样量在 园援 员远猿 员 耀 员援 园愿苑 圆 滋早 范围内与峰面积线性关系良好袁则越员援 园园园渊灶越缘冤袁平均回收率为 员园园援 源园豫 袁砸杂阅 为 员援 圆园豫 渊灶越怨冤遥
结论 摇 该方法简便尧准确尧可靠尧重现性好袁可用于该制剂的质量控制遥
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摇 摇 清热消肿口服液由金银花尧野菊花尧板蓝根尧连
翘尧甘草等九味药组成袁具有清热解毒袁凉血消肿等

功效袁用于风热感冒袁上呼吸道感染袁流感袁腮腺炎袁
流行性出血性结膜炎等遥 绿原酸是金银花尧野菊花

中有效成分之一袁具有抗菌尧消炎抗病毒等作用咱员暂 遥
本品为岳阳市第二人民医院制剂袁现标准中尚无含

量测定项目袁为有效控制清热消肿口服液内在质量袁
笔者选用绿原酸作为含量测定指标并加以控制袁建
立清热消肿口服液中绿原酸 匀孕蕴悦 含量测定方法袁
结果表明该方法准确袁可靠袁重复性好袁可用于本品

的质量控制遥
员摇 仪器与试药

员援 员 摇 仪器 摇 岛津 蕴悦鄄圆园粤栽 系列高效液相色谱仪

渊日本岛津冤袁酝耘栽栽蕴耘砸 载杂鄄员园缘 电子天平遥
员援 圆摇 试药摇 绿原酸对照品渊中国药品生物制品检

定所袁含量测定用袁批号 员员园苑缘猿鄄圆园园源员猿冤曰清热消肿

口服液渊岳阳市第二人民医院提供袁批号 圆园园怨园苑园愿尧
圆园园怨员园园愿尧圆园园怨员员园愿冤曰甲醇为色谱纯袁自制纯化水袁

其他试剂均为分析纯遥
圆摇 方法与结果

圆援 员摇 色谱条件 摇 色谱柱院责澡藻灶燥皂藻灶藻曾 蕴怎灶葬鄄 悦员愿 柱

渊圆园园 皂皂伊源援 远园 皂皂 袁缘 滋皂冤曰流动相院甲醇鄄员豫冰醋

酸渊圆园愿园冤曰流速 员援 园园 皂造 辕 皂蚤灶 曰检测波长院猿圆远 灶皂曰
柱温院猿园 益曰进样量院员园援 园园 滋造遥
圆援 圆摇 对照品溶液制备摇 称取绿原酸对照品 员愿援 员圆
皂早袁置 缘园 皂造 棕色量瓶中袁加水稀释至刻度袁摇匀袁即
得储备液渊猿远圆援 源 滋早 辕 皂造冤遥 精密量取储备液 员缘 皂造袁
置 员园园 皂造 棕色量瓶中加水稀释至刻度袁即得渊每 员
皂造 含绿原酸 缘源援 猿远 滋早冤遥
圆援 猿摇 供试品溶液制备摇 精密量取本品 圆 皂造袁置 缘园
皂造 棕色量瓶中袁加水稀释至刻度袁摇匀袁即得遥
圆援 源摇 阴性对照溶液制备摇 按处方配比渊缺金银花袁
野菊花药材冤照工艺制备成模拟口服液袁按野圆援 猿冶项
下的方法制成阴性对照溶液遥
圆援 缘摇 干扰试验摇 照上述色谱条件袁将对照品溶液尧
供试品溶液尧阴性对照溶液各 员园援 园园 滋造袁分别注入液

相色谱仪袁色谱图见图 员遥 供试品色谱图中袁在与对

照品色谱图相应的保留时间处袁有相同的色谱峰袁而

愿苑圆
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阴性对照溶液无干扰峰遥

图 员摇 清热消肿口服液中绿原酸 匀孕蕴悦 图
粤 对照品曰月鄄供试品曰悦鄄阴性对照曰员鄄绿原酸

圆援 远 摇 线性关系考察 摇 将上述绿原酸对照品溶液

渊缘源援 猿远 滋早 辕 皂造 冤袁 分别进样 猿援 园园尧 缘援 园园尧 员园援 园园尧
员缘郾 园园尧圆园援 园园 滋造袁按上述色谱条件测定袁以平均峰面

积为纵坐标袁以进样量为横坐标袁进行线性回归袁得
方程院再越圆援 缘源伊员园源载原猿援 缘源伊员园猿袁则 越员援 园园园袁线性范围

为 园援 员远猿 员 耀 员援 园愿苑 圆 滋早遥
圆援 苑摇 精密度试验 摇 取对照品溶液渊缘源援 猿远 滋早 辕 皂造冤
连续进样 远 次袁每次 员园援 园园 滋造袁记录峰面积袁 砸杂阅 为

园援 员远豫 袁表明精密度良好遥
圆援 愿 摇 稳 定 性 试 验 摇 取 供 试 品 溶 液 渊 批 号

圆园园怨园苑园愿冤袁分别于 园尧源尧愿尧员圆尧员远尧圆源 澡 进样 员园援 园园
滋造袁测得样品中绿原酸峰面积的 砸杂阅 为 员援 源园豫 袁表
明供试品溶液在 圆源 澡 内稳定遥
圆援 怨摇 重复性试验 摇 精密取同一批号样品渊批号为

圆园园怨园苑园愿冤远 份袁按野圆援 猿冶项下的方法制备供试品溶

液袁依法测定袁结果绿原酸含量的 砸杂阅 为 员援 员苑豫 袁表
明本法重复性较好遥
圆援 员园摇 加样回收率试验摇 量取已知绿原酸含量为

员郾 缘远苑 园 皂早 辕 皂造 的样品 怨 份渊批号为 圆园园怨园苑园愿冤袁每份

员郾 园园 皂造袁猿 份一组袁每组分别按对照品溶液浓度的

愿园豫尧员园园豫尧员圆园豫的量加入对照品袁按野圆援 猿冶项下的

方法制备供试品溶液袁计算回收率袁结果见表 员遥

表 员摇 清热消肿口服液中绿原酸的回收率试验结果渊灶越怨冤
样品含量
渊皂早冤

加入量
渊皂早冤

测得量
渊皂早冤

回收率
渊豫 冤

平均回收率
渊豫 冤

砸杂阅
渊豫 冤

园援 苑愿猿 缘 园援 远圆圆 源 员援 源员远 员 员园员援 远源
园援 苑愿猿 缘 园援 远圆圆 源 员援 源园远 园 员园园援 园圆
园援 苑愿猿 缘 园援 远圆圆 源 员援 源园猿 远 怨怨援 远猿
园援 苑愿猿 缘 园援 苑愿园 缘 员援 缘缘猿 愿 怨愿援 远怨
园援 苑愿猿 缘 园援 苑愿园 缘 员援 缘远缘 愿 员园园援 圆猿 员园园援 源园 员援 圆园
园援 苑愿猿 缘 园援 苑愿园 缘 员援 缘缘远 苑 怨怨援 园远
园援 苑愿猿 缘 园援 怨猿远 远 员援 苑猿远 员 员园员援 苑员
园援 苑愿猿 缘 园援 怨猿远 远 员援 苑猿怨 远 员园圆援 园愿
园援 苑愿猿 缘 园援 怨猿远 远 员援 苑圆缘 缘 员园园援 缘愿

圆援 员员摇 样品含量测定摇 取 猿 批样品袁 按野圆援 猿冶项下

的方法制备供试品溶液袁进样 员园援 园园 滋造袁照外标法

渊峰面积冤计算绿原酸的含量袁结果见表 圆遥
表 圆摇 样品含量测定结果渊灶越猿冤
批号 绿原酸含量渊皂早 辕 皂造冤

圆园园怨园苑园愿 员援 缘远苑 园
圆园园怨员园园愿 员援 缘员圆 愿
圆园园怨员员园愿 员援 源怨愿 苑

猿摇 讨论

猿援 员摇 取绿原酸对照品溶液袁在 圆园园 耀 源园园 灶皂 波长范

围内扫描袁结果显示在 猿圆远 灶皂 处有最大吸收峰且不

易受溶剂峰干扰袁故选择 猿圆远 灶皂 为测定吸收波长遥
猿援 圆摇 绿原酸为有机酸袁易产生电离而使色谱峰扩

散袁因此采用离子抑制技术袁在流动相中加入少量酸

抑制其色谱峰拖尾袁采用了 园援 源豫 磷酸袁园援 员豫 磷酸袁
园援 缘豫冰醋酸及 员豫 冰醋酸袁结果用 员豫 冰醋酸色谱

峰拖尾现象最小遥 另外再考察了乙腈鄄员豫 冰醋酸袁
甲醇鄄员豫冰醋酸咱圆袁猿暂等流动相袁最终确定甲醇鄄员豫冰

醋酸渊圆园愿园冤作为流动相袁流速为 员援 园园 皂造 辕 皂蚤灶袁分
离效果良好袁分析快速准确袁重复性好袁回收率高袁是
测定清热消肿口服液中有效成分含量的理想方法遥
猿援 猿摇 绿原酸在放置过程中见光尧受热后不稳定袁易
分解咱源暂 袁因而试验中绿原酸对照品和样品均采用棕

色瓶低温保存遥
猿援 源摇 本品为口服液袁在制成制剂中已经多次提取袁
除去了较多的杂质袁所以样品用水稀释过滤后直接

进样测定就能达到实验要求袁样品处理方便遥
猿援 缘摇 从线性袁回收率袁重复性袁溶液稳定性等实验结

果可以看出袁用 匀孕蕴悦 法测定清热消肿口服液中绿

原酸的含量袁准确性高袁重现性好袁且操作简便快速遥
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咱修回日期暂摇 圆园员员鄄园猿鄄园源

渊上接第 圆远源 页冤
渊再冤袁绘制标准曲线袁计算回归方程遥 回归方程为 再
越 原员怨援 愿缘垣猿苑援 员苑 载袁则 越 园援 怨怨怨 怨怨渊灶 越 远冤遥 结果表

明院盐酸小檗碱在 缘援 缘怨 耀 员苑愿援 愿愿 滋早 辕 皂造 范围内有良

好的线性关系遥
猿援 圆援 远 摇 样品溶液稳定性试验 摇 精密称取供试品

渊批号 圆园园怨园缘圆缘冤园援 缘园圆 远 早袁照上述方法制备供试品

溶液袁精密吸取 员园 滋造袁分别于配制后 园尧圆尧源尧愿尧员圆尧
员远 澡 依法测定袁 盐酸小檗碱峰面积的 砸杂阅 为

园郾 缘苑豫 遥 结果表明袁供试品溶液在 员远 澡 内较稳定遥

猿援 圆援 苑 摇 重复性试验 摇 取同一批号肠康颗粒样品

渊批号 圆园园怨园缘圆缘冤远 份袁按野供试品溶液冶项下方法操

作袁结果盐酸小檗碱的平均含量为 员圆援 远员 皂早 辕 袋曰
砸杂阅越园援 缘圆豫 渊灶越远冤曰表明此法重复性良好遥
猿援圆援愿摇 加样回收率实验摇 取已知含量的肠康颗粒样品

园援 圆缘 早渊批号 圆园园怨园缘圆缘袁盐酸小檗碱含量为 员郾 圆远员 皂早 辕
早冤袁按 员员 的比例分别加入对照品适量袁按供试品溶

液的制备方法制备供试液袁平行试验 远 份袁按上述色谱

条件袁测定其含量袁结果其平均回收率为 员园猿援 猿圆豫袁砸杂阅
为 员援 圆远豫遥 回收率试验的测定结果见表 员遥

表 员摇 肠康颗粒中黄连的加样回收率试验结果

称样量渊早冤 相当盐酸小檗碱的量渊皂早冤 加入盐酸小檗碱的量渊皂早冤 测得量渊皂早冤 回收率渊豫 冤 平均值渊豫 冤 砸杂阅渊豫 冤
园援 圆缘园 员 园援 猿员缘 源 园援 猿源员 园 园援 远远远 缘 员园圆援 怨远
园援 圆缘远 源 园援 猿圆猿 猿 园援 猿源员 园 园援 远苑怨 苑 员园源援 缘圆
园援 圆源怨 愿 园援 猿员缘 园 园援 猿源员 园 园援 远远愿 远 员园猿援 苑园 员园猿援 猿圆 员援 圆远
园援 圆源怨 员 园援 猿员源 员 园援 猿源员 园 园援 远缘愿 猿 员园园援 怨源
园援 圆缘苑 缘 园援 猿圆源 苑 园援 猿源员 园 园援 远愿园 远 员园源援 猿苑
园援 圆缘猿 愿 园援 猿圆园 园 园援 猿源员 园 园援 远苑圆 苑 员园猿援 源猿

猿援 圆援 怨摇 样品测定摇 取肠康颗粒各批次样品袁按上述

方法测定袁计算盐酸小檗碱含量袁结果见表 圆遥
表 圆摇 肠康颗粒中盐酸小檗碱含量测定结果渊灶越圆冤

批号 盐酸小檗碱含量渊皂早 辕 袋冤
圆园园怨园缘圆缘 员圆援 远员
圆园园怨园缘圆远 员员援 猿源
圆园园怨园缘圆苑 员圆援 圆怨

由于测定样品的批次有限袁根据测定结果袁暂定

本品每袋含黄连以盐酸小檗碱渊悦圆园匀员愿悦造晕韵源冤计袁不
得少于 怨援 园 皂早遥
源摇 讨论

源援 员摇 提取溶剂与提取方法考察摇 在样品的前提取处

理中咱员暂 袁对稀乙醇尧乙醇尧甲醇尧盐酸鄄甲醇渊员员园园冤的
考察结果表明袁盐酸鄄甲醇渊员员园园冤作为提取溶剂提

取率最高遥 对冷浸法尧热回流提取法尧超声处理法的

考察结果表明袁超声处理法效果较理想遥 此外袁对超

声处理的时间进行了考察袁结果超声处理 猿园 皂蚤灶袁即
可以将有效成分基本提取完全遥
源援 圆摇 色谱条件的选择摇 选择 悦员愿色谱柱袁比较了不

同商品类型的色谱柱 粤早蚤造藻灶贼 在韵砸月粤载 杂月鄄悦员愿渊圆缘园
皂皂伊源援 远 皂皂袁缘 滋皂冤 分析柱尧杂匀陨酝粤阅在哉 灾孕鄄韵阅杂
渊圆缘园 皂皂伊源援 远 皂皂曰缘 滋皂冤 分析柱尧及 粤早蚤造藻灶贼 在韵砸月鄄
粤载 耘载栽耘晕阅鄄悦员愿渊圆缘园 皂皂伊源援 远 皂皂曰缘 滋皂冤分析柱袁
结果上述 悦员愿分析柱对盐酸小檗碱的分离效果均较

好咱员 耀 猿暂 遥 以乙腈鄄园援 园缘 皂燥造 辕 蕴 磷酸二氢钠溶液渊用磷

酸调节 责匀 至 猿冤渊猿园苑园冤为流动相袁可同时分离多

种小檗碱型生物碱类化合物袁达到了较满意的分离

效果遥
源援 猿摇 检测波长的选择摇 在实验中袁对盐酸小檗碱对

照品咱圆暂溶液袁在 圆园园 耀 源园园 灶皂 分别进行光谱扫描袁在
圆远缘 灶皂 处有最大吸收袁测定灵敏度最高袁故选择其

为测定波长遥
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