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摘要：　目的 建立高效液相色谱法测定清喉咽颗粒中连翘苷 的 含 量。方 法 采 用Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ　Ｃ１８色 谱 柱，
以甲醇－水 （２５∶７５）为流动相，流速为１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长为２７７ｎｍ。结果 线性范围为０．０４９６～
０．２９７６μｇ，平均回收率为９９．２％，ＲＳＤ为０．７％ （ｎ＝９）。结论 本法简便、准确、重复性好，可用于该

制剂质量控制。
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　　清喉咽颗粒是由地黄、连翘等五味中药组成的

中药复方制剂。用于局限性咽白喉、轻度中毒性白

喉、急性扁桃体炎、咽峡炎。起养阴、清咽、解毒

的作用。在国家标准［１］中，未有定量分析。为了全

面控制药品质量，本文增订了主要成分连翘中连翘

苷的含量测定方法，参考有关资料 ［２－１０］，采用ＨＰＬＣ
法对连翘苷进行测定，方法简便、快速、准确。

１　仪器和试药

Ａｇｉｌｅｎｔ　１１００ｓｅｒｉｅｓ高效液相色谱仪 ＭＥＴＴＬＥＲ－
ＡＥ２４０电子分析天平。

连翘苷对照品 （中国药品生物制品检定所，供

含量测定用，批号：１１０８２１－２００７１１）；甲醇为色谱

纯，水为去离子双蒸馏水，其他试剂均为分析纯。
清喉咽 颗 粒３批 （四 川 某 药 业 有 限 公 司，批

号：０９０３００１；福 建 某 药 业 有 限 公 司，批 号：

２００９０２０１；广西某药业有限公司，批号：０９０７０４）

２　方法与结果

２．１　色谱条件与系统适用性试验

色 谱 柱：Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ　Ｃ１８ （４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，

５μｍ）；流 动 相：甲 醇－水 （２５∶７５）；流 速：１．０
ｍＬ·ｍｉｎ－１；检测 波 长 为２７７ｎｍ；柱 温：２５℃。本 试

验条件下连翘苷峰与其他组分分离完全 （分离度大于

１．５），理论塔板数以连翘苷峰计算为８２５９。

２．２　溶液的制备

２．２．１　对照品溶液的制备

精密称取经五氧化二磷干燥１２ｈ的连翘苷对照

品１２．４０ｍｇ，置５０ｍＬ量瓶中，用甲醇溶解并稀释

至刻度 （储备液０．２４８０ｍｇ·ｍＬ－１），再精取５ｍＬ，

置５０ｍＬ量瓶 中，用５０％甲 醇 稀 释 至 刻 度，摇 匀

即得。

２．２．２　供试品溶液的制备

取本品５袋，精 密 称 定，研 细，取 约５ｇ，精
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密称定，用甲醇加热回流２次，每次２５ｍＬ，每次

３０ｍｉｎ，滤过，残渣及滤器用甲醇１５ｍＬ分次洗涤，
洗液与滤液合并，蒸干，残渣加稀乙醇１０ｍＬ使溶

解，加在中性 氧 化 铝 柱 （１００～２００目，３ｇ，内 径

１ｃｍ）上，用稀乙醇７０ｍＬ洗脱，收集洗脱液，蒸

干，残渣用５０％甲醇溶解，转移置２５ｍＬ量瓶中，
加５０％甲 醇 至 刻 度，摇 匀，滤 过，取 续 滤 液，即

得供试品溶液。

２．２．３　阴性对照溶液的制备

取除连翘外按处方量配置的样品，按供试品溶

液制备方法制备阴性对照溶液。

２．２．４　阴性对照试验

分别取对照品溶液、供试品溶液、阴性对照溶

液注入色谱仪，记录色谱图，见图１。连翘苷保留

时间约为１７．６ｍｉｎ。阴性对照色谱图在连翘苷峰位

置无干扰峰，对测定无干扰。

ａ．对照品；ｂ．供试品；ｃ．阴性对照；１．连翘苷。

图１　清喉咽颗粒 ＨＰＬＣ色谱图

２．３　线性关系考察

精密量取按 “２．２．１”项下方法制备的 对 照 品

溶液２、４、６、８、１０、１２μＬ注入色谱仪。以色谱

峰面积为 纵 坐 标，以 进 样 量 为 横 坐 标 进 行 线 性 回

归，回归方程：

Ｙ＝１．５５９×１０２　Ｘ－１．３３３　ｒ＝０．９９９９
结果表明，线性范围为０．０４９６～０．２９７６μｇ。

２．４　精密度试验

取按 “２．２．１”项 下 方 法 制 备 的 对 照 品 溶 液，
重复进样６次，每次进样１０μＬ测得峰面积平均值

为１６７９，ＲＳＤ为０．３％
２．５　重复性试验

取同 一 批 号 的 样 品 （批 号：０９０３００１）５份，
按 “２．２．２”项下方 法 制 备，依 法 测 定。结 果，连

翘苷含量２．６５９ｍｇ·袋－１，ＲＳＤ为０．８％；表 明 本

法重复性好。

２．６　稳定性试验

取同一批号的样品 （批号：０９０３０００１），在０、

１、４、１２、２４、４８、７２ｈ分别进样，依法测定。结

果７次测 定 连 翘 苷 峰 面 积 ＲＳＤ为１．０％，表 明 样

品溶液在３ｄ内稳定。

２．７　回收率试验

精密 称 取 同 一 批 已 知 含 量 的 样 品 （批 号：

０９０３００１，含 量：２．６５９ｍｇ· 袋－１）９ 份，分 为 ３
组，每组分别精密加入 “２．２．１”项下连翘苷对照

品储 备 液 （０．２４８０ｍｇ·ｍＬ－１）１、１．２、１．５ｍＬ，
混匀，按 “２．２．２”项下方法制备所需溶 液，按 上

述色谱条件进样１０μＬ，测得峰 面 积，计 算 平 均 回

收率和ＲＳＤ。结果见表１。

２．８　样品测定

精密吸取 “２．２”项下对照品溶液和供试品溶

液各１０μＬ，分别注入液相色谱 仪，按 上 述 色 谱 条

件测定，按外标法计算即得。结果见表２。

表１　加样回收试验结果 （ｎ＝９）

样品含量

（ｍｇ）

加入量

（ｍｇ）

测得量

（ｍｇ）

回收率

（％）

平均回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

０．３０８２　 ０．２４８０　 ０．５５２０　 ９８．３
０．３０４４　 ０．２４８０　 ０．５４８７　 ９８．５
０．３０４６　 ０．２４８０　 ０．５４９４　 ９８．７
０．３０５８　 ０．２９７６　 ０．６００４　 ９９．０
０．３０７９　 ０．２９７６　 ０．６０３４　 ９９．３　 ９９．２　 ０．７
０．３００８　 ０．２９７６　 ０．５９７５　 ９９．７
０．３０８８　 ０．３７２０　 ０．６８０１　 ９９．８
０．３０２６　 ０．３７２０　 ０．６７３１　 ９９．６
０．３０４８　 ０．３７２０　 ０．６７７５　 １００．２

表２　样品含量测定 （ｎ＝３）

批号 含量（ｍｇ·袋－１） ＲＳＤ（％）

０９０３００１　 ２．６５９　 ０．３
２００９０２０１２　 １．９７７　 ０．２
０９０７０４　 ０．５８８　 ０．２

３　讨论

本品采用中性氧化铝柱洗脱的前处理方法，可

以除去大部分的杂质，同时不会造成指标成分连翘

苷的损失，把对设备的损害尽可能降到最低程度。
取连翘对 照 品 进 行 紫 外 扫 描 （２００～４００ｎｍ），

结 果 在２７７．０ｎｍ 波 长 处 有 最 大 吸 收，试 验 选 择

２７７ｎｍ作为检测波长。
对不同厂家的３批清喉咽颗粒进行试验，发现

样品中连翘苷的含量相差很大，原因可能与原药材

连翘的产地、采集时间、加工炮制及前处理过程有

关。为保证药品质量，确保疗效，有必要控制清喉

咽颗粒中的连翘苷含量。（下转第７１页）
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显相同颜色的荧光斑点；在与僵蚕对照药材色谱相

应的位置上，显相同颜色的荧光斑点；再置紫外光

灯 （ＵＶ２５４ｎｍ）下 检 视，在 与 羌 活 对 照 药 材 色 谱

相应的位置上，显２个相同颜色的荧光熄灭斑点；

然后喷以１％的三氯化铝乙醇溶液，吹干后，置紫

外光灯 （ＵＶ３６５ｎｍ）下 检 视，供 试 品 色 谱 中，在

与当归对照药材色谱相应的位置上，显２个相同颜

色的荧光斑点。阴性样品无干扰，见图３。

ａ．胶囊中羌活 （２５４ｎｍ检视）；ｂ．胶囊中川芎、当归和僵蚕ＴＬＣ图 （３６５ｎｍ检视）；ｃ．胶囊中川芎、当归ＴＬＣ图 （增荧光后３６５ｎｍ检视）；

１．羌活；２．川芎；３．当归；４、５．样品；６．僵蚕；７．僵蚕空白；８．当归和川芎空白；９．羌活空白。

图３　祛风止痛胶囊ＴＬＣ图

３　讨论

目前的鉴别模式多是一个供试品溶液，一块薄

层板，展开一次，鉴 别 一 种 药 材［２－４］。且 样 品 前 处

理方法繁琐、费时、污染环境，危 害 健 康［２，５］。采

用同一样品溶液，在３块薄层板上分别鉴别木香、
白术、姜黄和甘草；甘草、延胡索和三七；以及羌

活、当归、僵蚕和川芎，为首次报道。有效提高了

检测效率，节约了成本。
在含当归与川芎药材原粉或经乙醇提取的复方

制剂中，多是鉴别二者 共 有 的 荧 光 斑 点［５－６］，即 藁

本内酯［７－８］，无法对当归与 川 芎 进 行 区 分。本 研 究

首次发现了区别二者的特征点，即喷１％的三氯化

铝乙醇溶液后，在当归亮兰色荧光斑点下方，又呈

现出一个亮兰色荧光斑点，而川芎无此斑点呈现，
使二者得以区分。

本研究还对薄层板的耐用性试验进行了研究，
即取材料项下不同来源的薄层板，采用文章中的展

开剂，进行展开，斑点检视，结果表明：薄层板对

斑点的展 开 效 果 无 影 响。但 市 场 购 置 的 预 制 薄 层

板，受黏和剂含量的影响，含量越低，越与自制薄

层板的效果一致。为适合不同的薄层板，对样品的

点样量规定了幅度范围，黏和剂含量高时，降低点

样量，可提高展开效果。
温度和 湿 度 对 薄 层 展 开 无 影 响。原 因 是：１）

符合检测条件的实验室都是能调整温度和湿度的标

准实验室。２）本文中 所 检 测 的 成 分，都 是 经 提 纯

的脂溶性或偏脂溶性成分，展开剂中无低沸点和易挥

发的组分，所以常温下的湿度变化，对鉴别无影响。
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成药，２０１１，３３ （４）：６２９－６３３．
［５］ 国家药品监督管 理 局 编 ．国 家 中 成 药 标 准 汇 编，内 科 气 血

津液 分 册 ［Ｓ］．Ｗｓ－１００６１ （ＺＤ－００６１）２００２：３２３；Ｗｓ－

１１２７０ （ＺＤ－１２７０）２００２：３６２
［６］ 刘海英，郭丽红，王秀琴，等 ．白癜风胶囊１号的薄层色谱

鉴别研究 ［Ｊ］．时珍国医国药，２００４，１５ （７）：４１４－４１５．

［７］ 张村，李丽，耿立冬，等 ．川芎药材有效成分鉴别及其含量

标准研究 ［Ｊ］．北京中医药大学学报，２００５，２８（２）：６６－６９．

［８］ 胡杰，冯丽莉，刘延，等 ．当归川芎中藁本内酯含量测定及醇

提工艺研究 ［Ｊ］．沈阳药科大学学报，２００５，２２（２）：
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