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法测定利湿 口 服液 中绿原酸和橙皮苷的含量

储 忠 英 ， 吴 丽 红
， 徐红艳 （ 上海 市 松江食 品药 品检验所 上海

摘 要 目 的 建立 同时 测 定利湿 口服 液
（

车前 草 、 地 肤子 、 金银 花 、 陈皮 、 苦参 、 茯苓皮 、 麦 饭石 ） 中 绿原 酸及橙皮苷含

量 的检测 方法 。 方法 高 效液相 色 谱法 ， 色谱柱 为 柱 （ 以 乙腈 为 流动 相 磷酸为 流动

相 梯度洗脱 ， 检 测波长 为 流速 为 。 结 果 绿原 酸对照 品在 范 围 内 相 关系数

；
橙皮苷对照 品在 范 围 内 相关 系 数 ， 绿原 酸平均 加样 回 收率 为 ， 为

；
橙皮 苷平 均加样 回 收率为 为 。 结 论 本 方 法 简 单准 确 、 重现性好 ， 专属 性 强

， 适用 于 利 湿 口 服

液 中上述成分 含量 的检测 。

关键词 利湿 口 服液 ； 绿原酸 ； 橙皮 苷
；
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；

，

； ； ；

利湿 口 服液是 医 院 自 制 制剂 由 车前草 、
地肤

子 、 金 银 花 、 陈皮 、 苦参 、 茯 苓 皮 、
麦 饭 石七 味药材组

成
， 具有 清热利湿 、 消肿止痒 之功效 其 中金银花 和陈

皮 中 主要 成分绿原 酸和橙 皮苷对清 热利湿 起 到 了重

要 的治疗 作 用
’

。 笔 者采 用 法 ， 通 过 梯度洗

脱单波长 同时检测绿原酸 和橙 皮苷 方法简单易 行

可行性强 为制定该制剂 含量测定标准提供了 依据 。

仪器 与试药

仪器 高效 液相 色谱仪 （

检 测器
）

；
型 电 子分析 （ 精度 为十

万 分之
一

） 。

试 剂 乙 腈 （ 色谱纯 ， 德 国 默 克 ） ， 水 为 自 制

超 纯水 ； 其余试剂均 为分析纯 。

对 照 品 绿原酸对照品 （ 、橙

皮 苷对 照 品 （ ， 中 国 药 品 生 物制 品 检

作者简 介 储忠英
（

丨
， 女 ， 主 管 药 师

：

定 所
，
均 为 国家 标准物 质 供定量 测定用 。

样 品 利湿 口 服液 （ 上 海某医 院生产
，
规格 为

支
，
批 号 、 、 、

、
。

方法 与结果

色谱条件 色谱柱 ：

；
流 动相

：
乙 腈为

流动相 以 磷酸溶 液 为流动 相 按表 中 的

比例 进行 梯度 洗脱 ；
检测 波 长 为

—

， 流

速 为
；
进样量 为 柱温 为 。

溶 液的 制 备

对照 品 溶 液 的 制 备 精 密 称取绿原 酸对照

品 和橙皮 苷 对照 品 适量 ， 绿原 酸用 甲 醇 溶 解 ，

橙皮 苷用 甲 醇溶 解 ， 再加 甲 醇制成 每 绿原

酸 、
橙 皮苷 的 混合溶液 。

供试品 溶液 的制 备 精密 吸取本品 置

容量 瓶 中 ， 加 甲 醇适 量 ，
振摇 加
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橙

皮

图 绿原酸 和橙 皮 苷 色谱 图

阴 性对照 品 ： 对照 品 ； 供试 品

溶剂 稀 释 至刻 度 ， 摇 匀 ， 滤 过 ， 取 续滤 液 作 为供试 品

溶 液 。

表 梯 度 洗脱 色 谱条 件

时间 （ 流动相 流动 相

— —

— —

— —

阴 性空 白 样品 溶液 的 制 备 按处 方组成
，
制

备不 含金 银 花 和 陈 皮 的 阴 性模拟制 剂 ， 照 上 述供试

品溶 液 的制 备 方法制 成空 白 溶液

线性关 系 考察 精 密 吸 取
“ ”

项下 的 对 照

品混合溶 液
，
稀 释 配 制 成含绿 原 酸 质 量 浓 度 分别 为

、
、 、 、 、 、

和橙皮 苷质量浓 度 为
、

、 、 的 系 列混 合 对照 品 溶液
，
在上

述色谱条件下测 定 ，
以 质 量浓 度 为横 坐 标 ， 峰 面积 为

纵坐标 ，
绘制 标准 曲 线 。 其结果 ： 绿原酸 的 回 归方 程

， 橙 皮苷 的 回 归 方

程 ： ， 表 明 绿原酸

在 范 围 内 线性关 系 良好
，
橙 皮

苷在 范围 内 线性关系 良好 。

方 法 学 考察

专 属性 考 察 在 上述拟定 色谱条 件下
，
通 过

梯度洗脱后 ， 绿 原酸 和橙 皮 苷 与 其他 杂 峰 均 能 达 到

基线 分离 ，
理论板数均大于 ，

且供试 品 和 对照

品 在 峰型 匹 配度 好 ， 纯度 高 ， 阴 性对 照

溶液均 无干扰峰 。 对照 品 、 供试品 及 阴 性样 品 色 谱

峰 见 图 。

精 密 度试验 取供试 品 溶液 ， 连续重 复进 样

次 ， 结 果 绿 原 酸 峰 面 积 相 对 标 准 偏 差 为

橙 皮 苷 峰 面积相 对标准偏 差 为

重 复性 试验 取 同
一 批供试 品

， 分别 按照

“
”

项下 的 方 法 平行 制 备 份供试 品 溶 液 ， 进行

测定
， 绿原 酸 峰 面 积相 对 标 准 偏 差 为

，
橙 皮 苷 峰 面 积 相 对 标 准 偏 差 为

说明 方法重复 性 良好 。

稳 定 性 试验 取同
一 供试 品溶 液

， 于 、
、

、 、 、 、 分别 测定 ， 结果 绿原酸 相 对标准 偏差

为 ； 橙 皮 苷 相 对 标 准 偏 差 为

。 表 明 样 品 在 内 稳 定 。

回 收 率试 验 精 密 吸 取 巳 知 含 量 的 样 品

批号 精 密 加人
“ ”

项 下 的

对 照 品 混合 溶液 、
、

每 份 平行 份 ，

按
“ ”

项下 方 法 制 成 加 样 供 试 品 溶 液 。 依法 测

定 ， 计 算 回 收 率 ， 结 果 绿 原 酸 平 均 回 收 率 为

，
为

；
橙 皮 苷 平 均 回 收 率 为

， 为 表 明 本 方法 回 收率 良 好 。

具 体见 表 。

表 加 样 回 收率 试验 结 果 （

成分
样品 量 加人 量 测得量 回 收率 平均 回收

率 （
％

绿原 酸

橙皮 苷

样 品 测 定 按
“ ”

项 下 的方 法制 备 成 供

试品溶 液
， 每批样 品 制 备 份 平 行样 ， 带 人 标 准 曲

线 ， 按 照标准 曲 线法计 算 绿原 酸 和 橙 皮 苷 量
，
即 得

，

结果 见 表 。

表 样 品 测 试结 果 （
《

批 号
绿原 酸量 橙皮苷 量
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原
酸
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， ，

短 期容易 实现 的指 标如文章 等 ； 高级职 称者相 对在

药 剂 岗 位上工 作年 限更长
，
已 经通过 了 职务评审

，
更

看重 的是一些 需要 长期 积累 和努 力 实现 的指标 ， 如

教 学奖励 、 开展新业务 情况 、 差错率等 这也符合 咨

询 专家本身 的身 份 。

总 之 ， 只 有 正确 的 对待 中 高 级 职称人员 的不 同

意 见 ， 全面掌握人员 的 思想动 态
，
客 观 的 加 以 分析

，

建立科学的 、让专业人员 信服 的 高级技 术职 务任 职

标 准 使评审工作 由 重学 历 、 重 资历 向重 能力 、 重 业

绩方 向转 变 才能使军 队卫生 领域职称评审 工作在

政策 、工作方式 、 服 务 质量 上更 上
一 层楼 ， 促 进军 队

卫生事业的健康 、 可持续发展 ⑷
。
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讨论

检测 组 分的 确 定 本处方药味 虽不多 ， 但成分

复 杂 。 由 于本 制剂 为 传统水煎 制 剂
，
能 在 同 系统 同

波 长条件下 同 时检 测 的 已 知成分 不 多 ， 笔者 根 据 实

际情况选择绿 原酸 和 橙皮 苷两种 成分 ， 通过 试验证

明 用本方法检测 上述有效成分简单可 行 。

检 测 波 长 的 确 定 选 择 波长
， 虽 不

是 两者 的最 大 吸 收 波 长
， 但笔 者分 别 在 该波 长 和

两成分的最 大 吸 收 波 长 进行线 性 比 较
，
均 达 到 了

满 意的 结果 ， 且在 各 波 长 处 考 察 主 峰 与 相 邻 杂 峰

均 能 达到 有效分离 ， 故 选定 为本 品 检 测 波

长 。

供 试 品 制 备 方 法 的 考 察 本 制 剂 为 水煎 液 ，

待 检成 分 已 经处 于 溶 解 状 态
， 故 笔者 分别 用 水 、

、 、 不 同 浓 度 的 甲 醇
，
并 用 振

摇 （ 、 、
， 超 声 （ 、

、 进 行 试

验
，
结果用 水 做 溶 剂 未 知 成分 与有 效 成分 较 难达

到 基线 分离 ， 结果 重现 性差 ， 用 甲 醇和

甲 醇均 能 达 到 满 意 分 离 ，
且 结 果一 致

， 而 不 振摇 、

振摇 、 超声 的 结 果 也几乎 无 差 异
，
考 虑 到 环 保

、
结

果 的稳 定性 等 因 素选择 甲 醇作 为 溶 剂
，
以 振

摇 作为 提取方法 。

流 动 相 比 例 考 察 笔 者 考察 过 甲 醇 水 的

梯度 和 乙 腈 水 的 梯 度 ， 发 现 乙 腈 水 的 梯 度 能 使

两 组 分 和其 他 未 知 峰 更有 效 分离 ， 并 对磷 酸 浓 度

和 进 行考 察
，
发 现磷 酸浓 度 的 变 化 对

结果无 明 显 影 响 。 通 过 大 量 的 试 验 确 定 前述 梯

度 ，
既 可 保 证 两者 和 杂 峰 的 有 效 分离 ， 峰 的 纯 度

高 ，
理论 塔 板 数 在 以 上 （ 橙 皮 苷 的 理 论塔

板数达 到 以 上 ） 。

本制 剂虽 是医 院制 剂
， 但对其质 量控制也是 非

常重要的 。 通过大量试 验证明 本方法 分离度 好 精

密度高 ， 重复性 好 无干扰 制备简 单 且能 同时 检测

绿原酸和橙皮 苷 ， 可 行性强 ， 可用 于本制 剂 中上 述成

分的含量检测 。 通 过对 批样品 的检测
，
发现两 成

分含量各不 相 同 ，
且差异 较大 。 造成此 现 象的原 因

有 多种
，
主要可 能是 由 于 各原药材 质量

，
因 此

，
更 有

必要用本法对 该制 剂 的 有 效 成分进 行 检测 ， 达到 质

量 控制 的 目 的 。
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