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摘要 : 目的 建立菌黄利湿硕粗中黄茶普的含童测 定方法
。

方法 色语柱为 Di
a m on sil 翎 C . :

柱(2 50 m m x 4
.

6 m m
,

5 林m)
,

流动相为甲醉
一
水 -

冰醋酸(50
: 50 : l )

,

检浏 波长为 274 n m
,

柱温为 35℃
,

流量为 1 m in / m l
。

结果 黄茶普质量浓度线性范围是 0
.

0 一0 6 一 0
.

10 6 m g / m L
, ; 二

0
.

999 7
,

平均 回收率为 %
.

12 %
,

Rs D 为 1
.

19 %
。

结论 该法方便
、

快速
、

准确
,

可用于菌黄利湿顺杜的质童拉制
。

关. 词 : 高效液相色讲法 ; 黄茶普 ; 菌黄利 湿领粒 ;含童测 定

中圈分类号』口习‘
.

0; R 2 84
.

1 文献标识码 : A 文章编号 : 1砚阅陌 一 493 1 (2 00 ‘)21 一侧MO 一 01

茵黄利湿颗粒是由黄荃
、

金银花
、

茵陈
、

桅子
、

地黄
、

白鲜皮
、

土 祝S D < 2
.

0 %
,

表明方法重现性较好
。

获荃
、

玄参
、

蔽苗仁等制成的颗粒剂
,

具有清热利湿
、

祛风止痒的功

效
,

用于治疗泛发性湿疹
、

脂滋性皮炎
、

传染性湿疹样皮炎等
。

制剂

质量标准中只有茵黄利湿颗粒的薄层色谱鉴别
,

而无含量测定指

标
。

黄荃具有清热燥湿
、

泻火解毒
、

止血
、

安胎的作用
,

主要活性成

分为黄荃昔川
。

为了更好地控制制剂质量
,

笔者采用高效液相色谱

法 (H PLC 法 )测定 了茵黄利湿颗粒中黄荃昔的含量
,

该方法简便
、

快速
、

准确且灵敏
,

专属性强
,

现报道如下
。

l 仪器与试药

W at e rs 5 10 型高效液相色谱仪
,

W at er s 490 E 多功能紫外检测

器
。

甲醇为色谱纯
,

其他试剂均为分析纯 ;黄芍昔对照品(中国药品

生物制品检定所
,

批号为 07 巧 一 2 00 11 1) ;茵黄利湿颗粒(自制 )
。

2 方法与结果

2
.

1 检测波长确定

参考 200 5 年版《中国药典 (一部 )》黄琴项下含量测定方法中

的检测波长川
,

选择 27 4 n m 作为检测波长
。

2
.

2 色谱条件

稳定性试验
:

精密吸取同一供试品溶液
,

按上述色谱条件在 0
,

4
,

8
,

16
,

24
,

4 8 卜时分别进样 6 次
,

测定峰面积
。

结果 24 h 内其 RS D <

2
.

0 %
,

表明本品在 24 h 内稳定
。

阴性对照试验
:

取处方中除黄荃外的其他药味
,

按茵黄利湿顺

粒制备方法制成阴性对照品
,

按含量测定方法进行测定
。

结果阴性

样品对测定无干扰
。

加样回收试验
:

精密称取含量为 1
.

358 s mg / g 的茵黄利湿颗

粒 6 份
,

精密添加不同量的黄芥昔对照品
,

置 100 m L 量瓶中
,

加

50 % 甲醇约 80 m L
,

超声处理 2 0 m in
,

取出
,

放冷
,

加 5 0% 甲醉至刻

度
,

摇匀
,

滤过
,

按上述色谱条件测定
,

表 l 结果表明本法回收率

好
,

方法可行
。

表 l 黄茶普加样回 收试脸结果

取样1 (g ) 祥品含量(畔 / m L) 加 入 1 (畔 / m 一) 侧得量(吨 / m L) 回收率(% )Y (% ) 璐。(引

色谱柱
: n ia m o n s il T M C

. :

柱

(2 50 m m x 4 6 m m
,

5 卜m ) ; 流动相
:

甲醉
一

水
一

冰醋酸 (5 o : 5 0 : l) ; 检

测波长
: 2 7 4 n m ; 柱温

:
35 ℃ ; 流量

:

l m L / m in
。

在此条件下
,

黄荃昔与

其他组分能达到基线分离
,

且阴性

对照试验无干扰 (见图 l )
。

2
,

3 方法学考察

线性关系考察
:

精密称取黄琴

昔对照 品 10
.

6 0 m g
,

置 10 0 m L 量

瓶中
,

加 50 % 甲醇使溶解并稀释至

刻度
,

摇匀 ; 分别精密量取该溶液

1
.

0
,

2
.

0
,

3
.

0
,

4
.

0
,

5
.

0
,

10
.

0 m L
,

置

10 m L 量瓶中
,

加 50 % 甲醇稀释至

刻度
,

摇匀
。

按 上述色谱条件测定峰

面积
,

以峰面积积分值为纵坐标
、

黄

荃昔质量浓度为横坐标绘制标准曲

线
.

计算得 回归方程 Y 二 l
.

9 78
x

l了X 一 1
.

7 8 3 x IJ
, r 二 0

.

9 99 7
。

结果

表明黄琴昔质量浓度在 0
.

01 0 6 -

0
.

106 m g / m l
』

范围内与峰面积积分

值有良好的线性关系
。
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图 l 高效液相 色语图

精密度试验
:

采用重复性试验
,

取同一批茵黄利湿颗粒样品

(批 号 0 60 4 19 )5 份
,

按上 述色谱条件测定其黄琴昔含量
。

结果的

2
.

4 样品含t 测定

取供试品研细混匀
,

取约 2
.

5 9
,

精密称定
,

置 50 m L 量瓶中
,

加 5 0% 甲醇约 40 m L
,

超声处理 20 m in
,

取出
,

放冷
,

加 50 % 甲醇至

刻度
,

摇匀
,

滤过
,

精密量取续滤液 2 m L
,

置 10 m L 量瓶中
,

加 5 0%

甲醉至刻度
,

摇匀
,

微孔滤膜滤过即得供试品溶液
。

分别精密吸取

供试品溶液与对照品溶液
,

按上述色谱条件测定
,

计算样品中黄等

昔的含量
,

结果批号为 06 04 19
,

0 604 29
,

0 60 4 30 的样品中黄芬昔含

量分别为 1
.

358 5
,

1
.

23 6 一
,

一 3 1 9 5 m g / g (
n 二 4 )

。

3 讨论

3
.

1 曾以甲醇
一

水
一

磷酸(4 7 :
53

: 0
.

2) 作为流动相进行试验
,

但

样品中黄琴昔的分离度不佳
,

选用文中流动相甲醇
一

水
一

冰醋酸

(5 0 :

50
:
l)

,

分离效果则较好
。

3
.

2 以 50 % 甲醇作为提取溶剂
,

对不 同超声波处理时间进行了

对比
,

结果表明超声处理 20 m in 时有效成分已提取完全
,

故选择超

声处理 20 m in 作为供试品溶液的提取方法
。
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