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H PLC法测定复方鼻咽洗剂中绿原酸的含量冰
黄小玲1，彭解人2，粱象逢2，卢日铭3
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【摘要】目的：建立复方鼻咽洗剂中绿原酸含量的测定方法。方法：采用高效液相色谱法，色谱柱为DIKMA Di砌onsil

C。8(150 mm×4．6 mm，5“m)，柱温40℃，流动相为乙腈-o．4％磷酸溶液(13：87)，流速为1．0 ml／min，检测波长为327 nm。

结果：绿原酸的回归方程为l，=2 468 778．008 2X+2 128．139 3，相关系数r=O．999 6，线性范围O．04—0．40雌，平均回

收率为99．75％，兄SD=1．82％(n=9)。结论：本法简便、准确、重现性好、适用性强，可作为复方鼻咽洗剂的质量控制方

法。
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【Abstract】obj∞缸ve：To establish a metllod for me detenIIination 0f chlomgenic acid in compound nasopharyngeal lotion．

Methods：HPLC was used诵t|l chmmatographic conditions including DIKMA Di砌onsil Cm(150 mm×4．6 mm，5斗m)．r11le
column temperature w鹊zm℃，the mobile phase w鹅acetonitrile—phosph耐c acid(13：87)，tlle now均te w粥1．0 m‰in，锄d
tlle detection wavelengtll w鹊327 nm．R哪怕：ne line盯cadibration curve(怍2 468 778加8勉+2 128．139 3，脚．999 6)
w器obtained in the concentration range of 0．04～O．40斗g，ml，嬲d the average recovery w鸽99．75％with尺肋1 0f 1．82％(n=

9)．C伽Klusi蚰：The metIlod is simple and accurate witll gD0d reproducibility，suitable f矗quality control 0f compound na．

sophar)，llgeal 10tion．

【Key wor凼】HPLC；Chlorogenic acid；Compound nasopharyngeal lotion；Assay

复方鼻咽洗剂由白花蛇舌草、野菊花、银花、薄荷、天花

粉等十二味中草药组成，具有清热解毒、排脓生肌、活血祛

瘀、养阴血、扶正祛邪之功效，临床用于鼻咽癌放疗的辅助性

治疗和护理作用，经医院临床应用具有良好的效果。为了加

强该制剂的质量控制，完善其质量标准，本文采用HPLC法

对该制剂中野菊花、银花药材所含的绿原酸进行了含量测定

研究【I】。结果表明，本文实验方法成熟、可行，可为该制剂的质

量控制提供定量依据。

1仪器与试药

1．1仪器

SPD一10AVP型色谱仪(日本岛津)；DIKMA Di舢onsil Cm

色谱柱(150咖×4．6咖，5斗m)。
1．2试剂

绿原酸对照品(中国药品生物制品检定所，批号0773—

0508，供含量测定用)；水为纯水；乙腈为色谱纯；其他试剂均

为分析纯；供试品(本院自制样品lO批)。

2方法与结果

2．1色谱条件

C培色谱柱(DIKMA Di锄onsil，150咖×4．6删，5岬)；
流动相：乙腈一0．4％磷酸(13：87)；流速：1．O枷n；柱温
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40℃；检测波长为327 nm【取绿原酸对照品溶液置紫外分光

光度仪中进行全波长扫描，结果表明，对照品溶液在波长

327舢处有最大吸收(图1)，并参照有关文献报道嘲，故选择
327 nm为绿原酸的测定波长1。

图1绿原酸对照品全波长扫描图

2．2供试品溶液的制备

精密量取样品2 IIll。置25 Illl棕色量瓶中，加甲醇至刻

度，称定重量，超声处理30 min，放冷，再称定重量，用甲醇补

足减失的重量，摇匀，滤过；精密量取续滤液2“，置25 IIll

棕色量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即得。

2．3对照品溶液的制备

取绿原酸对照品适量，精密称定，加甲醇溶解，制成每1 llll
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含20峭的溶液，即得。
2．4阴性对照品溶液的制备

取除野菊花、银花以外按本品处方比例的原药材．按样

品制备工艺制成阴性对照样品。再按供试品溶液的制备方法

制成阴性对照品溶液。即得。

2．5线性关系考察

精密吸取绿原酸对照品溶液(浓度为O．201 2 m咖l，配
制方法：精密称取绿原酸对照品10．06 mg，加甲醇溶解并定

容至50 m1)l、3、5、7、lO IIll，分别置50 Inl量瓶中，加甲醇稀

释至刻度，摇匀；然后分别精密吸取lO斗l(绿原酸量分别为：

0．040 24、0．120 72、O．20l 20、O．28l 68、0．402 40斗曲，注入液

相色谱仪，测定其峰面积，以绿原酸浓度为横坐标，峰面积值

为纵坐标，绘制标准曲线，得回归方程：y=2 468 778．008盟+

2 128．139 3。相关系数，=0．999 6。结果表明绿原酸在0．04—

0．40嵋范围内呈良好线性关系，见表l和图2。

表1线性关系考察

O．040 24 98 345 97 361 97 853

O．120 72 297 352 310 382 303 867

0．201 20 495 588 517 588 506 588

O．281 68 693 823 679 847 686 835

O．40240 991 176 l 005 688 998 432

图2绿原酸线性关系圈

2．6专属性试验

在选定的色谱条件下，参照高效液相色谱法进行试验，

结果表明绿原酸对照品及复方鼻咽洗剂样品在相同的保留

时间处(tR=8．57l IIlin)有色谱峰，而缺野菊花、银花的复方鼻

咽洗剂阴性样品溶液无相应的色谱峰，不干扰样品测定，见

图3～5。

圈3绿原酸对照晶色谱图
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图4复方鼻咽洗剂样品色谱图

图5绿原酸阴性对照品样品(缺野菊花、银花)色谱图

2．7稳定性试验

精密吸取绿原酸对照品溶液10山，每隔一定时间进样

1次，共6次，尾妨=2．14％∞=6)，表明绿原酸在24 h内基本稳

定，结果见表2。

襄2稳定性试验

时间(h) 峰面积尼SD(％)

504 816 2．14

495 588

505 634

498 463

15 481 642

丝 垒§2≥12

2．8精密度试验

精密吸取绿原酸对照品溶液10山，重复进样6次，测定

其峰面积，月5_脏1．22％O=6)，表明仪器进样精密度良好，结果
见表3。

袭3精密度试验

2．9重复性试验

取供试品(批号050127)6份，按样品测定方法测定，兄sD=
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裹4重复性试验
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1。89％(R=6)，说明该含量测定方法可行，结果见表4。

2．10加样回收试验

采用加样回收法，精密吸取已知含量的内容物(批号：

050127，含量为2．698 3 m咖1)1 llll共9份，分别精密加入浓
度为1．356 4 m咖l的绿原酸对照品的甲醇溶液1、1、1、2、2、
2、3、3、3“(配制方法：称取绿原酸对照品33．91 mg，加甲醇

溶解并定容至25 m11。照供试品溶液制备方法处理并测定，

计算得平均回收率为99．75％，兄妨=1．82％m=9)。结果表明，

本法回收率良好，见表5。

裹5加样回收率试验

2．1l样品的含量测定取10批复方鼻咽洗剂产品照含量测

定方法测定，结果见表6。

表6样品测定

样品批号 绿原酸含量(m捌)
0512101 2．58

051211 2．61

051212 2．75

050825 2．85

050417 2．56

050418 2．98

050419 3．03

050126 2．86

050127 2．70

Q5Q12墨 2：25

3讨论

我们曾试验过多种流动相，如甲醇一1％磷酸(24：76)、甲

醇一0．5％醋酸(35：65)、乙腈-0．016 mo班．磷酸二氢钾(1：4)，甲

醇一水一甲酸(40：80：1)，甲醇一水溶液(磷酸调pH至2．7)，甲

醇一磷酸缓冲液(23：77)等，分离效果均不理想。最终确定流

动相为乙腈_o．4％磷酸(13：87)。

本文测定方法经各项试验考察。结果表明方法简便、快

速、准确、重现性好、稳定性高，可用于测定复方鼻咽洗剂中

野菊花、银花药材所含绿原酸的含量，以利于产品质量控制。
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