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摘 　要 :目的 　考察连翘提取物及其主要有效成分连翘酯苷 A 的稳定性 ,为更好控制连翘提取物质量提供依据。
方法 　采用高温、高湿、强光照射等影响因素试验及加速试验对样品在固体状态下以及水溶液中的稳定性进行系
统研究。结果 　固态条件下湿度对连翘酯苷 A 稳定性影响较大 ,光照次之 ,温度影响不大 ;在水溶液中 ,酸性条件
及抗氧剂的加入能改善其稳定性 ,维生素 C(Vc)能显著提高其在溶液中的稳定性。结论 　固态条件下 ,要保持连
翘提取物及连翘酯苷 A 稳定 ,须对湿度、光照加以控制 ;水溶液中 ,酸性介质及抗氧剂的加入有利于改善水溶液中
连翘酯苷 A 的稳定性。
关键词 :连翘 ;连翘酯苷 A ;稳定性 ;高效液相色谱
中图分类号 :R28412 ;R286. 02 　　　文献标识码 :B 　　　文章编号 :0253 - 2670 (2010) 06 - 0909 - 03

　　连翘为木犀科植物连翘 Forsy t hi a S us pensa

( Thunb1 ) Vahl 的干燥果实 ,味苦 ,性微寒 ,具有清

热解毒、消肿散解的功效[ 1 ] 。连翘中所含化学成分

主要有苯乙醇苷类、三萜类、木脂素类、黄酮类、挥发

油类等 ,其中苯乙醇苷类已发现的有连翘酯苷 A、

B、C、D、E 等[2 ] ,以连翘酯苷 A 的量最高且药理活

性较强。前期研究表明 ,青翘中连翘酯苷 A 最高 ,

可达 2173 %。连翘酯苷 A 具有解热、抗感染作

用[ 3 ] ,同时 ,具有较强的抗氧化活性[4 ] ,对合胞病毒

等呼吸道病毒具有较强的抑制作用[ 5 ] ,而通常作为

连翘药材及其制剂考察指标的连翘苷无此活性。因

此有建议采用连翘酯苷 A 作为连翘药材及其制剂

的质量评价的指标[ 6 ] 。连翘酯苷 A 为苯乙醇咖啡

酸类化合物 ,在酸、碱条件下易水解产生咖啡酸、D2
葡萄糖、L2鼠李糖和一次级苷[7 ] 。已经有关于连翘

酯苷 A 在不同温度和 p H 值条件下稳定性研究的

报道[7 ] 。本实验对连翘提取物及连翘酯苷 A 的稳

定性进行了较为全面的考察 ,为更好控制连翘相关

制剂质量及储存条件提供依据。

1 　仪器与试药

Waters 2695 —2996 高效液相色谱仪 ; DAD 检

测 器 ; Empower 工 作 站 ; H EN GAO T &D

HS10260D 超声波清洗仪 ; Met tler Toledo A G135

型电子天平 ; YB —2 型澄明度检测仪 (天津大学精

密仪器厂) 。

连翘酯苷 A 对照品购自辽宁生物医药科技有

限公司 ,面积归一化法检测质量分数达 98 %) ;连翘

提取物 (自制) ;羟丙基2β2环糊精 ( H P2β2CD ,药用

级) ;甲醇 (色谱纯) ;其他试剂均为分析纯。

2 　方法与结果

211 　色谱条件 :Agilent Zorbax SB2C18 色谱柱 (250

mm ×416 mm ,5μm) ;流动相 :甲醇 (A)2011 %磷酸

(B) ,梯度洗脱 ,0～10 min ,20 %～25 % A ,10～20

min ,25 %～35 % A , 20～60 min , 35 %～40 % A ,

60～70 min ,40 %～20 % A ;体积流量 1 mL/ min ;检

测波长 328 nm ;柱温 30 ℃;进样量 10μL 。连翘酯

苷 A 峰与相邻峰达到基线分离 ,理论塔板大于

3 000。

212 　方法学考察

21211 　线性范围 :精密称取连翘酯苷 A 对照品

25134 mg ,置 25 mL 量瓶中 ,加水溶解并定容至刻

度 ,摇匀。再从中精密吸取 1 mL ,置 50 mL 量瓶

中 ,加水溶解并定容至刻度 ,摇匀 ,用 0145μm 微孔

滤膜滤过 ,分别进样 5、10、15、20、25、30μL ,记录峰

面积 ,并以峰面积对进样量进行线性回归 ,得回归方

程 Y = 21705 8 X + 71509 7 ( r = 01999 9) ,结果表明

连翘酯苷 A 在 19126～245138 ng 线性关系良好。

21212 　精密度试验 :取连翘酯苷 A 对照品溶液 ,进

样 10μL ,连续测定 5 次 ,峰面积的 RSD 为 0111 %。

21213 　稳定性试验 :取连翘酯苷 A 对照品溶液适

量 0145μm 微孔滤膜滤过 ,分别在 0、2、4、6、8 h 进

样测定 ,峰面积的 RSD 为 1106 % ;另取连翘提取物

溶液适量 ,分别在 0、2、4、6、8 h 进样测定 ,连翘酯苷

A 峰面积的 RSD 为 0177 % ,表明连翘提取物溶液
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在 8 h 内稳定性良好。

21214 　重现性试验 :取同一批连翘提取物样品 (批

号 051101)适量 ,共 6 份 ,置 25 mL 量瓶中 ,加水溶

解并定容至刻度 ,摇匀。分别用 0145μm 微孔滤膜

滤过 ,测定 ,计算连翘提取物中连翘酯苷 A 的量 ,结

果表明 ,各次试验差异不大 ,连翘酯苷 A 质量分数

的 RSD 为 1135 %。

21215 　回收率试验 :取批号 051101 的连翘提取物

9 份 ,每份约 50 mg ,共 9 份 ,精密称定 ,精密加入

01963 mg/ mL 连翘酯苷 A 对照品溶液 1、2、3 mL ,

按供试品溶液制备方法处理 ,进行测定 ,计算回收

率 ,结果平均加样回收率为 101114 % , RSD 为

2175 %。

213 　供试品溶液的制备 :分别取各试验样品适量

(按干燥品计 ,取样量相当) ,加水溶解并定容 ,取适

量用 0145μm 微孔滤膜滤过 ,取续滤液测定。分别

取不同条件样品溶液适量 ,用 0145μm 微孔滤膜滤

过 ,取续滤液 ,即得。

214 　高温试验 :精密称取连翘提取物及连翘酯苷 A

适量各两份 ,置扁形称量瓶中 ,在 40 ℃和 60 ℃条件

下放置 10 d。分别在第 5、10 天取样测定连翘酯苷

A 质量分数 ,并将测定结果与样品中初始质量分数

比较 ,计算连翘酯苷 A 的损失率[损失率 = (样品初

始连翘酯苷 A 质量 - 各样品中连翘酯苷 A 测得

量) / 该样品初始连翘酯苷 A 质量 ×100 %] ,结果见

表 1。可知固态连翘提取物和连翘酯苷 A 纯品在高

温条件下均比较稳定 ,因此可认为温度并不是影响

连翘酯苷 A 稳定性的主要因素。
表 1 　连翘提取物和连翘酯苷 A高温试验结果

Table 1 　High temperature test of F. sus pensa

extract and forsythoside A

样品名称 取样时间/ d
连翘酯苷 A 损失率/ %

40 ℃ 60 ℃

连翘提取物 5 01 12 01 15

10 01 21 01 31

连翘酯苷 A 5 01 18 01 20

10 01 34 01 41

215 　高湿试验 :精密称取连翘提取物及连翘酯苷 A

适量各两份 ,置扁形称量瓶中 ,于 25 ℃、相对湿度

( R H) 75 % ±1 %(NaCl 饱和溶液) 和 R H 9215 % ±

5 %( KNO3 饱和溶液) 条件下放置 10 d。分别在第

5、10 天取样检测 ,计算连翘酯苷 A 的损失率 ,结果

见表 2。可知在 R H75 % ±1 %条件下 ,连翘酯苷 A

在考察期内损失不大 ;但在 R H9215 % ±5 %条件

下 ,均大幅损失 ,表明连翘酯苷 A 对湿度比较敏感 ,

提示连翘酯苷 A 在水溶液中可能会极不稳定。连

翘提取物中连翘酯苷 A 在高湿环境中 10 d 后损失

约 30 % ,此结果提示对连翘提取物制剂的储存要注

意控制相对湿度。
表 2 　连翘提取物和连翘酯苷 A高湿试验结果

Table 2 　Result of high humidity test of F. sus pensa

extract and forsythoside A

样品名称 取样时间/ d
连翘酯苷 A 损失率/ %

R H75 % ±1 % R H921 5 % ±5 %

连翘提取物 5 01 5 　　　 112 　　　
10 301 0 　　　 3311 　　　

连翘酯苷 A 5 01 1 　　　 1018 　　　
10 21 7 　　　 2110 　　　

216 　强光试验 :精密称取连翘提取物及连翘酯苷 A

适量各 2 份 ,置扁形称量瓶中 ,室温下置照度为

4 500 ±500 lx 条件下放置 10 d。分别在第 5、10 天

取样检测 ,计算连翘酯苷 A 的损失率 ,结果见表 3。

可知在强光条件下 ,考察期内连翘酯苷 A 损失超过

5 % ,提示连翘酯苷 A 对光较为敏感 ,保存时应尽量

避光。
表 3 　连翘提取物和连翘酯苷 A强光照射试验结果

Table 3 　Strong illumination test of F. sus pensa

extract and forsythoside A

样品名称 取样时间/ d 连翘酯苷 A 损失率/ %

连翘提取物 5 41 5

10 71 8

连翘酯苷 A 5 31 5

10 51 7

217 　不同条件水溶液加速试验 :精密称取连翘提取

物和连翘酯苷 A 适量 ,分别用适量的水、011 %

H3 PO4 水溶液、012 % H3 PO4 水溶液、015 %Na H2
SO3 水溶液、012 % Vc 水溶液溶解并定容 ,另取样

品采用羟丙基β2环糊精包合后 ,于 (40 ±2) ℃, R H

75 % ±5 %条件放置 10 d ,分别在第 5、10 天取样检

测 ,计算连翘酯苷 A 的损失率 ,结果见表 4。可知在

水溶液中连翘酯苷 A 极不稳定 ,考察期内几乎损失

80 % ;当溶液呈酸性 ,即在一定浓度的 H3 PO4 水溶

液中 ,或加入抗氧剂 ,则稳定性大大提高 ;采用羟丙

基β2环糊精包合对增加连翘酯苷 A 稳定性几乎没

效果。

对比较稳定的连翘酯苷 A 012 % H3 PO4 水溶

液 ,015 % Na HSO3 水溶液 ,以及 012 %Vc 水溶液进

行跟踪分析 ,6 个月后进行测定 ,结果见表 5。可知

6 个月后只有含 012 %Vc 的连翘酯苷 A 溶液中的

连翘酯苷 A 能够比较稳定的存在 ,但损失依然高达

2213 %。
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表 4 　不同溶液中连翘酯苷 A稳定性考察结果

Table 4 　Stability of forsythoside A in different solutions

样品名称 溶液
连翘酯苷 A 损失率/ %

5 d 10 d

连翘提取物 H2O 561 0 681 3

01 1 %H3 PO4 0. 0 21 7

01 2 %H3 PO4 0. 0 11 0

01 5 %Na HSO3 141 9 221 0

羟丙基β2环糊精 551 9 681 2

01 2 %Vc 0. 0 11 5

连翘酯苷 A H2O 681 4 741 8

01 1 %H3 PO4 0. 0 11 3

01 2 %H3 PO4 0. 0 61 6

01 5 %Na HSO3 71 2 171 2

羟丙基β2环糊精 601 6 801 7

01 2 %Vc 0. 0 21 3

　　表 5 　半年后不同溶液中连翘酯苷 A稳定性考察结果

Table 5 　Stability of forsythoside A in different solutions

after half year

溶　液 连翘酯苷 A 损失率/ %

　　　　012 %H3 PO4 100. 0 　　　　
　　　　015 %Na HSO3 100. 0 　　　　

　　　　012 %Vc 2213 　　　　

3 　讨论

对连翘提取物及连翘酯苷 A 的稳定性进行的

考察结果表明连翘酯苷 A 对湿度比较敏感 ,高湿条

件下尤其不稳定 ;对光照亦比较敏感 ,在固态条件

下 ,温度对其稳定性影响并不是很明显。同时 ,对连

翘酯苷 A 在水溶液中的稳定性进行了研究 ,结果表

明 ,酸性条件及抗氧剂的加入均有利于连翘酯苷 A

的稳定。

6 个月加速稳定性试验初步显示 ,即使在酸性

条件下保存 ,水溶液中连翘酯苷 A 依然极不稳定 ,

在 012 %Vc 溶液中较其它溶液体系稍显稳定 ,可能

与 Vc 较强的抗氧化能力有关 ,因此 ,生产中连翘提

取物及连翘酯苷 A 要制备成液体制剂 ,如何确保其

在水溶液中的稳定性成为重点考虑解决的问题。

由于连翘酯苷 A 不稳定 ,在连翘药材及其制剂

加工制备过程中 ,要根据处方药液性质 ,对药液酸碱

度及提取浓缩温度进行控制 ;含连翘提取物及连翘

酯苷 A 的固体制剂须对湿度或含水量加以控制 ,液

体制剂须对体系 p H 值及抗氧剂等进行全面筛选。
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HPLC法测定紫英抗炎合剂中咖啡酸

顾琳娜 ,陈 　敏 ,朱佳茜
①

(浙江省湖州市食品药品检验所 ,浙江 湖州 313000)

摘 　要 :目的 　采用高效液相色谱法 ,研究并建立测定紫英抗炎合剂中咖啡酸的方法。方法 　高效液相色谱法。
Agilent Zorbax SB2C18色谱柱 (150 mm ×416 mm ,5μm) ;流动相 :甲醇2磷酸盐缓冲液 (15 ∶85) ;检测波长 323 nm ;

体积流量 110 mL/ min ;柱温 40 ℃;进样量 10μL 。结果 　咖啡酸在 6140～64104μg 具有良好的线性关系 ,平均回
收率为 99185 %。结论 　本法准确、快速、简便、可行、重现性好、专一性强 ,可用于紫英抗炎合剂中咖啡酸的测定。
关键词 :紫英抗炎合剂 ; 咖啡酸 ;高效液相色谱
中图分类号 :R28412 　　　文献标识码 :B 　　　文章编号 :0253 - 2670 (2010) 06 - 0911 - 02

　　紫英抗炎合剂原名妇科抗炎 1 号浓煎剂 ,来源

于湖州市中医院名老中医经验方 ,由败酱草、蒲公

英、大血藤、紫花地丁、乳香 (制) 、延胡索 (醋制)等组

成 ,具有清热解毒作用 ,用于女性生殖器急性、亚急

性炎症等有很好的疗效[1 ] 。方中主药之一蒲公英具

有清热解毒、消肿散结、利尿通淋的作用 ,咖啡酸为
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