
斗中。另取蛇床子素对照品 6151 m g, 置 25 mL 量瓶

中, 加甲醇溶解并稀释至刻度。精密吸取上述溶液

110, 112, 114, 116, 118, 210 mL , 分别加入到供试品

溶液中, 按 213 项下方法制备并按上述色谱条件进

行测定, 结果平均回收率为 98176% , R SD 为

1167% (n= 6)。

2111　样品测定: 精密吸取供试品溶液 20 ΛL , 按上

述色谱条件测定, 测定结果见表 1。

3　讨论

311　蛇床子素极性较小, 易溶于乙醚, 故用乙醚萃

取。选择 5% 氨水洗涤能除去部分脂溶性杂质。

表 1　肤阴净洗液中蛇床子素的含量 (n= 5)

Table 1　Cn id iad in in Fuy in j ing L otion (n= 5)

批　号 蛇床子素含量ö[m g· (100 mL ) - 1 ] RSD ö%

1 6. 87 1. 34

2 6. 95 1. 51

3 6. 74 1. 22

312　曾试验了几种不同的流动相系统, 在本实验所

确定的色谱条件下, 蛇床子素与其他组份能达到基

线分离, 理论板数按蛇床子素计大于 3 000。
Reference:

[ 1 ]　Chen D D , Zhao J. T he analysis of coum arins in Shechuangzi
[J ]1 Ch in J P harm A na l (药物分析杂志) , 1987, 7 (2) : 1122
1131

复方利咽宁口服液中绿原酸含量的 HPLC 测定及稳定性研究

孙晓菊1, 刘学兰2Ξ

(11 华中科技大学同济医学院附属梨园医院 药剂科, 湖北 武汉　430071;

21 武汉市红十字协会医院 药剂科, 湖北 武汉　430012)

　　复方利咽宁口服液是本院协定处方, 由金银花、

贯众、枇杷叶、板蓝根、桔梗等 12 味中药组成, 具有

清热解毒、凉血利咽、止咳化痰之功效, 临床上主要

用于上呼吸道病毒性感染、风热咳嗽等症, 经过临床

长期使用, 疗效显著。方中金银花为主药, 具有解毒、

杀菌、抗炎的功效, 其中绿原酸为有效成分。本实验

采用 H PL C 法测定绿原酸的含量, 操作简便, 测定

灵敏度、准确度均较好。

1　材料

美国W ater H PL C 系统 (484 紫外检测器, 510

泵, U 6K 进样器, 680 梯度控制器, 745 数据处理

机) , 瑞士A E—240 电子分析天平, 瑞士 654 pH 计,

M illipo—Q 超净水制备器, CQ 50 超声波清洗器,

YW H 振荡器。

　　复方利咽宁口服液 (本院中药制剂室) , 绿原酸

对照品 (中国药品生物制品检定所) , 乙腈为优级纯,

甲醇、冰醋酸为分析纯。

2　方法与结果

211　色谱条件: N ova2Pak C18 (100 mm ×319 mm ,

4 Λm ) ; 流动相: 乙腈21% 醋酸 (9∶91) ; 检测波长:

326 nm ; 流速: 018 mL öm in; 灵敏度: 0104 AU FS; 柱

温: 室温。在上述色谱条件下绿原酸保留时间约为

8115 m in, 与其他杂质峰得到分离。

212　供试品溶液的制备: 取复方利咽宁口服液 011

mL , 注入用 10% 甲醇溶液活化的 Sep 2Pak C 18小柱,

用 50% 甲醇以 1 滴ös 的速度推出, 定容于 2 mL 量

瓶中, 即得。

213　标准曲线的制备: 精密称定绿原酸对照品

8129 m g, 置于 5 mL 量瓶中, 加 20% 甲醇至刻度, 得

对照品储备溶液。精密吸取对照品储备溶液 011

mL , 置于 25 mL 量瓶中, 加 20% 甲醇至刻度, 吸取

不同量对照品溶液进样, 按前述H PL C 条件进行测

定, 以绿原酸的量对峰面积作回归计算, 得回归方

程: Y = 21063 5+ 01000 9 X , r= 01999 7; 线性范围

为 131325～ 931154 ng。

214　精密度试验: 同一供试品溶液, 重复进样 3 次,

每次 5 ΛL , 测定吸收峰面积。结果绿原酸峰面积

RD S 为 1115% (n= 3)。

215　稳定性试验: 同一供试品溶液, 每隔 1 h 进样 5

ΛL , 依法测定绿原酸吸收峰面积值, 结果其RD S 为

1147% (n= 18)。结果供试品溶液在 17 h 内稳定。

216　重现性试验: 精密量取批号为 20010312 的复

方利咽宁口服液 5 份, 照供试品溶液制备方法操作,

进样, 测定绿原酸吸收峰面积值。结果绿原酸峰面积

RD S 为 1164% (n= 5)。

217　加样回收试验: 取含绿原酸 22197 ng 的供试
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品溶液, 加入绿原酸对照品约 2416 ng, 按 212 项下

方法操作, 进样 5 ΛL 测定, 结果平均回收率为

9917% , R SD 为 1112% (n= 5)。

218　样品含量测定: 按 212 项下方法操作, 结果见

表 1。
表 1　复方利咽宁口服液中绿原酸含量 (n= 5)

Table 1　Con ten t of chlorogen ic ac id in Compound
L iyann ing Oral L iquid (n= 5)

批　号 绿原酸含量ö(ng·mL - 1) RSD ö%

20010124 0. 312 2. 01

20010312 0. 326 1. 76

20010425 0. 341 0. 87

20010608 0. 309 1. 26

20010821 0. 324 0. 97

219　长期稳定性考察: 采用留样室温观察法。取批

号为 20010425 的复方利咽宁口服液, 置室温下保存

0, 3, 6, 9, 12, 15, 18 个月, 分别取样测定, 结果和 pH

值测定结果见表 2。

表 2　稳定性测定结果 (n= 5)

Table 2　Result of stabil ity (n= 5)

时间ö月 绿原酸含量ö(ng·mL - 1) pH

0 0. 342 5. 63

3 0. 340 5. 67

6 0. 336 5. 73

9 0. 331 5. 65

12 0. 330 5. 74

15 0. 327 5. 69

18 0. 314 5. 69

3　讨论

　　在实验中, 采用甲醇2醋酸2水、甲醇2乙腈2醋酸2
水不同比例分离, 但效果不佳, 以乙腈21% 醋酸 (9∶

91)做流动相, 分离效果很好。

　　复方利咽宁口服液在室温条件下存放 115 年,

绿原酸含量有所下降, 但仍在质量控制标准内, 故可

以认为复方利咽宁口服液在 115 年内性质基本符合

质量要求。

分光光度法测定茶多酚注射剂中茶多酚的含量

杨美燕, 李　楠3 , 邢国秀, 郭永学, 宫为民Ξ

(大连理工大学化工学院, 辽宁 大连　116012)

　　茶多酚 ( tea po lypheno ls) 是茶叶中含有的多酚

类物质的总称, 因其分子结构中含有较多的还原性

酚羟基而具有很强的清除体内自由基的功能。将茶

多酚研制成静脉注射剂, 在抢救心脑危重病症方面

有重要意义。茶多酚含量测定方法有多种, 如酒石酸

亚铁分光光度法[1 ]。采用A l3+ 作为络合离子的分光

光度法针对注射剂进行分析, 目前国内尚未见报道。

本实验采用的方法基于注射剂中的茶多酚和

A l(NO 3) 3发生亚硝酰化络合, 络合产物在碱性条件

下显橙红色, 在一定浓度范围内, 吸光度和茶多酚浓

度呈线性关系, 从而可以进行定量测定。

1　仪器与试剂

722 光栅分光光度计 (上海第三分析仪器厂) ;

儿茶素对照品 (供含量测定用, 中国药品生物制品检

定所提供, 批号: 877220001) ; 茶多酚注射剂由本课

题组自制, 为高纯度茶多酚经助溶剂助溶而成的澄

清透明溶液, 标示量为 25 m gömL ; 水为去离子水,

试剂均为分析纯。

2　实验方法

211　儿茶素对照品溶液的制备: 取儿茶素对照品

2110 m g, 用少量无水乙醇溶解并稀释至 50 mL , 得

0142 m gömL 儿茶素对照品溶液, 备用。

212　供试品溶液的制备: 取 0125 mL 注射剂, 置于

25 mL 量瓶中, 加水至刻度, 备用。

213　测定: 移取供试品溶液 1 mL 置 10 mL 量瓶

中, 先加适量 5% N aNO 2 溶液, 摇匀, 放置 6 m in, 加

适量 10% A l (NO 3) 3 溶液, 摇匀, 放置 6 m in, 加适

量 4% N aOH 溶液, 用水稀释至刻度, 摇匀。在一定

波长处, 以水为参比测定吸光度。

3　实验结果

311　分析条件的选择

31111　吸收波长的选择: 以水为参比, 在 400～ 700

nm 波长内测量络合物的吸光度, 作络合物吸收曲

线。结果在 470～ 490 nm 波长吸光度变化平缓, 波
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