
度要求和减少杂质干扰,选用 360 nm作为本品槲皮素含量测

定的检测波长, 结果供试液中槲皮素与其他组分色谱峰得到

较好的分离, 且空白试验无干扰, 溶剂无干扰。本实验所用方

法和色谱条件可作为热淋清胶囊质量控制的含量测定方法。

3. 3 含量测定的计算方法 通过对线性关系的考察,得到

线性回归方程, 经拟合得一过原点的原点方程: Y = 0. 000

223X, 用任一测得值分别代入两方程, 求两方程结果的相对

偏差小于 2% ,可认为回归方程截距近似为零, 故可采用外

标一点法计算含量。
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消炎片是由蒲公英、紫花地丁、野菊花、黄芩 4味中药制

成, 收栽于 卫生部药品标准 中药成方制剂第四册 [ 1] , 具有

抗菌消炎的功效。用于呼吸道感染, 发热, 肺炎, 支气管炎,

咳嗽有痰, 疖肿等。原标准只有显微鉴别及理化鉴别项, 尚

无含量测定项目, 故不能有效地控制药品的内在质量,本实

验对其质量标准进行了研究, 建立了制剂中蒲公英的咖啡酸

的高效液相色谱含量测定方法 ,为该成药的质量控制提供了

科学依据。

1 仪器与试药

德国塞多利斯 BP211D电子分析天平; 上海 SB3200超

声提取器; 日本岛津 LC 2010A高效液相色谱仪, CLASS VP

色谱数据处理工作站 ;薄层板自制。

咖啡酸对照品购自中国药品生物制品检定所,阴性样品

委托烟台市中医医院制剂室加工。甲醇为色谱纯,水为重蒸

水, 其余试剂为分析纯,消炎片为市售品。

2 含量测定

2. 1 色谱条件

色谱柱: H ypersil BDS C18 ( 4. 6 mm ! 250 mm, 5 m ), 流

动相: 甲醇 磷酸盐缓冲液 (取磷酸二氢钠 1. 56 g, 加水使溶

解成 1 000 mL,再加 1%磷酸溶液调节 pH值至 3. 8~ 4. 0, 即

得 ) ( 23∀ 77);流速: 1. 0 mL /m in,柱温: 40 # ;检测波长: 323

nm;进样量: 10 L。在此条件下,理论板数高于 3 000, 对照

品、样品、阴性对照色谱图见图 1~ 3。

2. 2 对照品溶液的制备

精密称取在 110 # 干燥至恒重咖啡酸对照品适量,加甲

醇制成每 1 mL含 0. 3 m g的溶液, 即得。

2. 3 供试品溶液的制备

取样品 20片, 精密称定, 研细, 精密称取 2 g, 置具塞锥

形瓶中,精密加入甲醇 40 mL,密塞, 称定重量, 加热回流 30

m in, 放冷,再称定重量, 用甲醇补足减失的重量, 摇匀, 滤过,

滤液蒸干,残渣加水 10 mL使溶解,滤过 ,滤液用醋酸乙酯振

摇提取 2次,每次 10 mL, 合并醋酸乙酯液, 水浴蒸干, 残渣

加甲醇定容至 10 mL瓶中,摇匀, 滤过,即得。

2. 4 线性关系考察

精密称取适量对照品,加甲醇制成不同浓度的对照品溶

液,按本试验所规定的方法试验, 以对照品的进样量 X ( g)

对峰面积 Y作线性回归, 方程为 Y= 4. 81 ! 106X - 3. 18 !

104, r= 0. 999 8, 结果表明 ,对照品进样量在 0. 432~ 1. 728

g内与峰面积呈良好线性关系。

2. 5 干扰性试验

按处方比例制成不含蒲公英的阴性样品液, 并依样品分

析方法处理并测定,结果不干扰咖啡酸的含量测定。见图 1
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图 1 对照品 HPLC色谱图

图 2 样品 HPLC色谱图

图 3 阴性对照 HPLC色谱图

2. 6 精密度试验

取对照品溶液, 重复进样 5 次, 测得峰面积 RSD 为

1. 0% , 精密度良好。

2. 7 稳定性试验

取同一供试品溶液, 分别于制备后 0, 2, 4, 6, 8, 12 h依

上述色谱条件测定,结果 RSD 为 1. 2% ,说明供试品溶液在

12 h内稳定。

2. 8 重复性试验

取同一批号样品 5份,照 ∃ 2. 3%项下的方法制得所需溶

液,按上述色谱条件测定 ,峰面积的 RSD为 1. 4%。

2. 9 加样回收率试验 精密称取已知含量的样品研匀之粉

末适量,精密称定 6份 (每份约 2 g) ,分别精密加入一定量的

对照品溶液,按供试品溶液制备方法处理, 并测定 5次。结

果见表 1。

2. 10 样品的测定

分别吸取咖啡酸对照品溶液及供试品溶液, 按 ∃ 2. 1%项

下色谱条件对 3批样品进行测定,结果见表 2。

3 讨论

消炎片为一复方制剂, 选用 HPLC对其进行定量分析。

蒲公英是方中主药, 咖啡酸是蒲公英的活性成分之一, 故含

量测定中,选用蒲公英的咖啡酸作为该药的定量成分, 经反

复试验,蒲公英中的咖啡酸在上述色谱条件下能达到基线分

离,且无杂质峰干扰, 经方法学研究结果表明, 本方法简便、

准确、重复性好, 可作为消炎片质量控制方法。

表 1 加样回收率试验结果 ( n= 5)

样品中含咖啡酸的量 /mg 加入咖啡酸对照品量 /m g 测得咖啡酸的总量 /mg 回收率 /% 平均回收率 /% RSD /%

0. 596 0 0. 476 8 1. 061 5 97. 63

0. 589 7 0. 476 8 1. 067 9 100. 29

0. 579 2 0. 622 5 1. 198 6 99. 50 99. 46 0. 9

0. 589 1 0. 622 5 1. 209 9 99. 73

0. 587 9 0. 854 1 1. 442 1 100. 01

0. 578 6 0. 854 1 1. 429 6 99. 64

表 2 样品含量测定结果

批号 20050601 20050604 20050609

含量 /m g /片 0. 149 0. 146 0. 147
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