
H PL C 法测定咽炎 口含片中辛弗林的含量

徐 理
* ,

王 丽
,

宋 毅
,

唐 尧“(四川大学华西医院药剂科
,

成都市 61明41)

中图分类号 R 9 2 7
.

2 : R 28 3
.

64 文献标识码 A 文章编号 10 0 1一 04 08《20 07 )2 1一 16 45 一 03

摘 要 目的
:

建立以高效液相色谱法测定咽 炎口 含片中辛弗林含量的方法
。

方法
:
色谱柱为 Di

a m on sil C ,
式15() m m x 4

.

6 m m
,

5拜m )
,

流动相为甲醇 一磷酸二氢钾水溶液 (磷酸二氢钾 0
.

69
,

十二烷基磺酸钠 1
.

0 9
,

冰醋酸 lm L
,

加水至 1 000 m L) = 50
:

50
,

检

测波长为 22 5 n m
。

结果
:

辛弗林进样量在 0
.

24 5一 2
.

45 即 g 范围内与峰面积积分值线性关系良好 (
: = 0

.

99 9 5) ; 平均回收率为

93
.

49 %
,

R S D 一 1
.

88 %
。

结论
:
本方法准确

、

灵敏
、

重现性好
、

操作简便
,

可用于咽 炎口含片的质量控制
。
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R E S U L T S :
W ithin o

.

24 5一 2
.
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9 99 5)
, t he
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咽炎颗粒为四川大学华西医院自制制剂
,

由夜交藤
、

积实
、

散痈
, “

仁斋直指方
”

以远志肉为末
,

吹之
,

涎出为度
,

治喉痹作

柏子仁
、

杭菊花
、

远志及淡竹叶组成
。

其中
,

远志宁心安神
、

祛痰 痛
、

失音 ; 积实化痰除痞
、

破气消积 ; 菊花和淡竹叶清热泻火 ; 柏

由图 6 可见
,

缺鬼针草阴性样品在 5 10 n m 波长处也有紫 收
,

说明在降压益肾颗粒中总黄酮的专属性不强
,

故以制剂中

外吸收 ; 文献报道玄参 “ ’
、

泽泻 !5 ’中也含有少量黄酮类成分
,

说 的总黄酮为含量测定指标
,

并建立了鬼针草药材中总黄酮的含

明在降压益肾颗粒中总黄酮的专属性不强
,

故以制剂中的总黄 量测定方法
,

以有效控制该制剂的质量
。

酮为含量测定指标
。

对于鬼针草的 T LC 鉴别
,

笔者曾尝试文献方法 泞’: 取样

2
.

2
.

6 样品及鬼针草药材含量测定
:

取 3 批样品及鬼针草药 品
,

加甲醇超声提取
,

滤过
,

滤液作为供试品溶液
,

以石油醚 -

材
,

按上述测定方法操作
,

测定吸光度
,

代人回归方程计算总黄 丙酮 (9
:
2) (A )

、

三氯甲烷 一 乙酸乙醋 一 甲酸 (6
: 4 :

1) (B) 为

酮含量
,

结果详见表 2
。

展开剂
,

未获理想效果
。

经反复试验摸索
,

使用本文中的方法可

表 2 3 批样品及鬼针草药材的含, 测定结果 得到明显的鉴别斑点
,

重现性良好
,

阴性对照未见干扰
。
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子仁润肠通便
、

养心安神 ;夜交藤祛风通络
。

该制剂经多年临床

应用
,

治疗急
、

慢性咽炎疗效确切
。

笔者将其改剂型制成口含

片
,

并采用高效液相色谱 (HP LC )法
,

对咽炎口含片中臣药积

实的主要有效成分辛弗林的含量进行了测定
。

本方法准确
、

灵

敏
、

重现性好
、

操作简便
,

可用于咽炎口含片的质量控制
。

1 材料
1

.

1 仪器

高效液相色谱仪
,

包括 L C 一 10 A T v p 溶剂输送泵
、

SPD -

10 A v p 紫外 一 可见检测器
、

u V 一 24 01 PC 分光光度计 (日本岛

津公司 ) ; p H S 一 4 C 型酸度计 (成都方舟科技开发公司 ) ;

A E L 一 12 0 电子天平 (湘仪天平仪器厂) ; A S 3 120 超声波清洗

器(天津奥特赛恩斯仪器有限公司 )
。

1
.

2 试药

辛弗林对照品(供含量测定用
,

中国药品生物制品检定所
,

批号
:

n 0 72 7 一 2 003 0 6) ; 咽炎口含片 (四川大学华西医院自

制) ; 甲醇 (色谱纯
,

美国 T ed ia 公司) ; 甲醇 (分析纯
,

重庆川东

化工集团有限公司化学试剂厂
,

供制备样品时用 ) ; 磷酸二氢钾

(分析纯
,

成都化学试剂厂 ) ; 十二烷基磺酸钠 (分析纯
,

广西西

陇化工厂 ) ; 冰醋酸(分析纯
,

重庆化学试剂总厂 ) ; 聚酞胺 (分析

纯
,

中国石化股份有限公司巴陵分公司聚酞胺技术开发中

心 )
。

2 方法与结果
2

.

1 色谱条件

色谱柱
: D ia m o n s il C ; 。

(150 m m 又 4
.

6 m m
,

5拌m ) ; 流动相
:

甲醇 一磷酸二氢钾水溶液 (磷酸二氢钾 0
.

69
,

十二烷基磺酸钠

1
.

09
,

冰醋酸 lm L
,

加水至 1 0 00Tn L ) = 5 0 : 50 ;流速
: 0

.

g m L
·

m in 一 ‘: 柱温
: 40℃ ;检测波长

: 22 5 n m : 进样量
: 10 拼L

。

2
.

2 溶液的制备

2
.

2
.

1 对照品溶液的制备
:

精密称取辛弗林对照品
,

加水配

制成 2 45 产g
·

m L
一 ‘

的对照品贮备液
,

加水稀释成 24
.

5拜g
·

m L
一 ‘

的对照品溶液
。

2
.

2
.

2 供试品溶液的制备
:

精密称取咽炎口 含片 3 9
,

加

50m L 甲醇超声 30 m in
,

过滤
,

挥去甲醇
,

用 10m L 水溶解
,

过聚

酞胺柱 (60 一 90 目
,

5 9
,

干法装柱 )
,

用 35 m L 水洗脱
,

收集洗脱

液
,

浓缩定容于 25 m L 容量瓶中
,

摇匀
,

并用 0
.

22 拌m 微孔滤膜

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
:
用缺积实的其余药材

,

按处方

比例和工艺制成阴性制剂
,

按
“

2
.

2
.

2’’ 项下方法制成阴性对照

溶液
。

2
.

3 系统适应性试验

分别取对照品溶液
、

供试品溶液
、

阴性对照溶液各 10产L
,

注人液相色谱仪
,

按
“

2
.

1
”

项下色谱条件记录色谱图
。

结果
,

辛

弗林对照品的保留时间约为 18m in ; 供试品色谱中辛弗林与杂

质峰分离良好
,

分离度不低于 1
.

5
,

保留时间约为 18 而 n ,

理论

塔板数按辛弗林峰计算应不低于 3 500 ; 阴性对照色谱在辛弗

林相应位置上无干扰峰
。

色谱详见图 1
。

2
.

4 线性关 系考察

精密吸取 2 45 拜g
·

m L
一’
的辛弗林对照品贮备液 1

.

0
、

2
.

0
、

4
.

0
、

6
.

0
、

8
.

Om L
,

分别置于 10 m L 量瓶中
,

用水稀释至刻度
,

摇

匀
,

按
“

2
.

1
”

项下色谱条件测定
,

将贮备液和 5 种稀释液各进样

10 “L
,

以对照品进样量 (X )为横坐标
,

峰面积积分值 (Y )为纵

坐标
,

绘制标准曲线
,

得回归方程为 Y 一 2 0 71 O55 X一7 180
.

1

r~ ~ ~ ~ - , ~ es - ~ ~ , ~ ~ ~ ~ ~ , - es es ~ ~ ~ , ~ ~

n 4 8 1 2 16 2 () 2 4 t/ ml6

A

12 16 20 2 4 r/ m in

B

图 1 高效液相色谱

A
.

辛弗林对照品 ;B
.

咽炎口 含片
; C

.

阴性对照

Fig 1 H P L C

A
.

Syn ep h r in e e o n t r o ls u b s t a n e e ; B
.

Y a n ya n b u e e a l t a ble ts : C
.

n e g a t 一v e

e o n t r o l

(
; = 0

.

9 99 5)
。

结果表明
,

辛弗林进样量在 0
.

245 一 2
.

4 50拼g 范

围内与峰面积积分值呈良好线性关系
。

2
.

5 精密度试验

取同一供试品溶液
,

按
“

2
.

1
”

项下色谱条件重复进样 5

次
。

结果
,

辛弗林峰面积积分值的 R S D 二 0
,

41 % (n = 5)
。

2
.

6 稳定性试验

取供试品溶液
,

分别放置 。
、

4
、

s
、

26
、

2 4
、

4sh 后
,

按
“

2
.

2
”

项

下色谱条件进样
,

测定峰面积
。

结果
,

峰面积积分值的 R S D 一

0
.

92 %
,

表明供试品溶液在 48h 内基本稳定
。

2
.

7 重现性试验

取同一批号的咽炎口含片 5 份
,

按
“

2
.

2
.

2’’ 项下方法制备

供试品溶液
,

按
“2

.

1
”

项下色谱条件进样
。

结果
,

辛弗林含量的

R S D = 1
.

19 % (
n 二 5)

,

表明本方法重现性 良好
。

2
.

8 加样回收率试验

精密称取 9 份已知含量的咽炎 口含片 1
.

59
,

每 3 份为一

组
,

每组分别精密加人 2 45拌g
·

m L
一 ’

的辛弗林对照品 1
.

5
、

3
.

0
、

4
.

sm L
,

按
“

2
.

2
.

2’’项下方法制备供试品溶液
,

按
“

2
.

1
”

项

下色谱条件进样
,

计算加样回收率
,

结果详见表 1
。

表 1 加样回收率试验结果

T a b 1 R e s u lts o f re eo v e r y te s t

样品含量个g 加人量乍g 测得量车g 回收率 / % 历 / % R SD / %

0
.

2 9 8 0
.

14 7 0
.

43 6 9 3
.

8 8

0
.

2 9 1 0
.

14 7 0
.

4 3 1 9 5
.

2 4

0
.

2 9 5 0
.

14 7 0
.

4 37 9 6
.

6 0

0
.

2 9 2 0
.

2 9 4 0
.

56 3 9 2
.

18

0
.

2 9 7 0
.

2 9 4 0
.

5 75 9 4
.

5 6 9 3
.

4 9 1
.

8 8

0
.

2 9 5 0
.

2 9 4 0
.

56 7 9 2
.

5 2

0
.

3 0 1 0
.

4 4 1 0
.

70 8 9 2
.

2 9

0
.

2 9 8 0
.

4 4 1 0
.

6 9 9 9 0
.

9 3

0
.

2 9 1 0
.

4 4 1 0
.

7 0 2 9 3
.

2 0

2
.

9 样品含工测定

取 3 批咽炎口含片样品 (批号
: 06 08 17

、

0 60 82 3
、

0 60 90 5)
,

按
“

2
.

2
.

2’’项下方法制备供试品溶液
,

按
“ 2

.

1’’项下色谱条件进

样测定
,

按外标峰面积法计算样品中辛弗林的含量
,

结果详见

表 2
。

3 讨论

在制备供试品溶液时
,

笔者曾采用甲醇直接超声 l1]
,

不过

聚酞胺柱子
,

结果所得色谱图中整个基线很高
,

辛弗林峰与杂

质峰没有分开 ; 后来过聚酞胺柱子
,

进样后辛弗林峰与杂质峰

分离良好
。

笔者还比较了甲醇回流提取和甲醇超声提取
,

结果

16 4 6
·
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〕
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R P 一 H P L C 法测定乌垂舒肝胶囊中原儿茶酸的含量

董 平
‘* ,

陈聪颖
2

(1
.

复旦大学附属上海市公共卫生临床中心
,

上海市 201508; 2
.

上海交通大学医学院药物

研究所
,

上海市 200025)

中图分类号 R 92 7
.

2 ; R 2 83
.

6 5 文献标识码 A 文章编号 100 1一 04 08 (20 0 7 )2 1一 164 7一 03

摘 要 目的
:
建立 以 反相高效液相色谱法测 定乌垂舒肝胶 囊中原 儿茶酸含量的方 法

。

方法
:
色谱柱为 Di

a m o ns ill
M

CI
,

(2 50 m m 火 4
.

6m m
,

5 , , m )
,

流动相为甲醇 一 0
.

02 % 磷酸(25 : 85 )
,

流速为 1
.

o m L
·

m in 一‘ ,

检测波长为 26 on m
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结果
:

原儿茶酸进样量在 5
.

6 一 112 ng 范围内与峰面积积分值呈 良好线性关 系(
r = 0

.

999 9) ; 平均回收率为 98
.

44 %
,

R S D = 2
.

98 %
。

结

论
:

本方法 简便
、

准确
、

专属性强
、

重现性好
,

可用于乌垂舒肝胶囊的质量控制
。
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乌垂舒肝胶囊是由乌蔽
、

垂盆草
、

桅子
、

女贞子
、

郁金
、

白术 蔗及其制剂中原儿茶酸的含量测定尚未见文献报道
,

故本文以

等 6 味中药组成的复方制剂
,

具有清热祛湿
、

舒肝理气的功效
,

反相高效液相色谱 (R P 一 H PL C )法测定乌垂舒肝胶囊中原儿

临床用于急性黄疽型和无黄疽型肝炎的治疗
。

乌威为方中君 茶酸的含量
,

并表明方法简便
、

准确
、

专属性强
、

重现性好
,

可用

药
,

是陵齿蔽科 (又称陵始蔽科 )乌威属植物 ll]
,

原儿茶酸是其 于该制剂的质量控制
。

有效成分之一
。

现代研究 12 ’发现
,

原儿茶酸对于 H即G Z
.

22 15 1 材料

细胞系中的乙肝病毒 (H B V )复制有较强的抑制作用
。

由于乌 1
.

1 仪器

表 2 样品含t 测定结果

T a b 2 C o n te n t d e te

rm in a tio n r e su lts o f sa m Ple s

批号 取样量馆 辛弗林含量 /m g
·

g
’ 二 /m g

·

g 一 ’

0 6 0 8 1 7 2
.

9 9 8 1 0
.

4 8 7

2
.

9 0 1 5 0
.

5 13 0
.

4 9 7

2
.

8 9 0 6 0
.

4 9 2

0 60 8 23 2
.

9 0 8 9 0
.

5 2 3

3
.

()12 7 0
.

5 0 9 0
.

5 2 1

2
.

8 9 9 1 0
.

5 3 1

0 6 0 9 ()5 2
.

8 7 6 4 0
.

5 3 2

2
.

9 8 7 3 0
.

5 2 5 0
.

5 3 2

2
.

9 8 7 1 0
.

5 3 8

所测得含量基本一致
,

故采用甲醇超声法
,

简便
,

快速
。

笔者曾采用乙睛 一 磷酸二氢钾水系统 咚’,

发现辛弗林峰会

产生分叉 ; 后改为甲醇 一磷酸二氢钾水系统
,

得辛弗林峰形对

* 主管药师
。

研究方向
: 医院药学

。

电话
: 0 21

一 3 7 9 9 0 3 33
一 4 3 4 50

E
一

tn a il: d o n p in g @ 、h a p h c
.

〔。rg

称
。

在制备供试品溶液
、

过聚酞胺柱子时
,

笔者分段收集了洗脱

液
,

结果在 35m L 以后就检测不出辛弗林的峰
,

故采用 35 m L

水洗脱
。

2 00 5 年版《中国药典》采用 2 75 n m 为检测波长 l3]
,

笔者将

辛弗林对照品溶液进行紫外扫描
,

发现在 2 2 5 n m 波长附近有

一最大吸收
,

且吸收值是 2 75n m 波长处的 6 倍
,

故采用 22 5 n m

为检测波长
。
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