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　　喉舒宁片由白花蛇舌草、穿心莲、山芝麻 3味中

药制备而成 ,具有清热解毒 ,散结止痛之功效。临床

上用于急慢性咽喉炎 ,急性扁桃体炎等疾病的治疗。

该制剂的质量标准 [ 1 ]只规定了鉴别项目 ,尚无指标

性成分的含量测定方法。

对香豆酸为芳香族酯肪酸类化合物 ,具有抗

癌 [ 2 ]和抗心血管病 [ 3 ]的作用 ,并对肝的诱变和氧化

损伤具有保护作用 [ 4 ]。此类化合物如桂皮酸、咖啡

酸、绿原酸等均有明显的药理活性 ,且对人体安全。

白花蛇舌草药材中含有对香豆酸。对收集到的全国

12个产地的白花蛇舌草药材中对香豆酸的测定结

果表明 ,该药材中含有对香豆酸为 01469～11884

mg·g
- 1 [ 5 ]。有文献报道用薄层扫描法 [ 6 ]测定喉舒

宁片中齐墩果酸的含量、用反相高效液相色谱法法

测定该制剂中的穿心莲和脱水穿心莲的含量 [ 7 ]
,但

未见有测定该制剂中对香豆酸含量方法发表。本研

究建立了喉舒宁片中对香豆酸含量测定的反相高效

液相色谱法 ,该法具有分离效果好、灵敏、准确等优

点 ,可与其他成分的含量测定方法一起 ,用于该产品

的质量控制。

1　仪器和试药

LC - 10AT型高效液相色谱仪 (日本岛津 ) , SPD

- 10A型紫外检测器 (日本岛津 ) , CKCHROM色谱工

作站 (日本岛津 ) ; A s3120B超声波振荡器 (日本岛

津 ) ,甲醇 (色谱纯 ,山东禹王化学试剂厂 ) ,冰醋酸

(分析纯 ,山东禹王化学试剂厂 ) ,重蒸水 (自制 ) ,对

香豆酸对照品 (由沈阳药科大学分析教研室精制 ,纯

度大 于 9915% )。喉 舒 宁 片 (批 号 20050701,

20050623, 20050709自制 ; 20030105, 20030701市售 )。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件 　D iamonsil C18色谱柱 ( 416 mm ×

200 mm, 5μm) ,流动相甲醇 21% HAc (35∶65) ,流速

110 mL·m in - 1 ,检测波长 308 nm ,进样量 20μL。

在供试品中对香豆酸色谱峰与其相邻峰达到完全分

离 ,样品中其他成分不干扰对香豆酸测定 ,以对香豆

酸峰计算理论板数不低于 3 000。

2. 2　对香豆酸对照品溶液的配制 　精密称取对香

豆酸精制品适量 ,用甲醇稀释并制成 1 mL含对香豆

酸 1102 mg的对照品贮备液。取一定量的对照品贮

备液 ,用甲醇稀释成质量浓度为 2104μg·mL
- 1的

对照品溶液。

2. 3　供试品溶液的制备　取本品 20片 ,除去糖衣 ,

精密称定 ,研细 ,取约 1 g,精密称定 ,加甲醇 10 mL,

称重。超声 30 m in,用甲醇补足损失的重量 ,摇匀 ,

离心 ,取上清液 ,过 0145μm滤膜 ,进样。

2. 4　阴性对照液的制备　按 2. 3项下方法制备不

含白花蛇舌草的阴性对照溶液。

2. 5　专属性试验　取阴性对照溶液、对香豆酸对照

品溶液 (2104μg·mL - 1 )和供试品溶液在上述色谱

条件下进样 ,色谱图见图 1。

图 1　喉舒宁片 HPLC图

A.阴性 ; B.对照 ; C.样品 ; 1.对香豆酸

2. 6　线性关系和检测限　分别取 2. 2项下系列对

香豆酸对照品溶液 20μL,取对香豆酸对照品贮备
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液 ,用甲醇稀释制成 01204, 01510, 1102, 2104, 3106,

4108, 5110μg·mL - 1的溶液 ,在上述色谱条件下进

样测定 ,以峰面积 ( Y)对质量浓度 (X ,μg·mL
- 1 )进

行线性回归 ,得回归方程 Y = 9112 ×10
4

X - 501, r =

01999 6。对香豆酸在 01204～5110μg·mL
- 1线性

关系良好。当 S/N = 3时对检测限进行测定 ,对香

豆酸的检测限为 014 ng。

2. 7　精密度和稳定性试验 　精密吸取供试品溶液

20μL,重复进样 6次 ,记录峰面积 , RSD为 117%。

供试品溶液配制后分别于室温避光放置 0, 2,

4, 6, 8, 12, 24 h后进样测定 ,计算其峰面积的 RSD

为 113% ,表明供试品溶液中的对香豆酸至少在 24

h内稳定。

2. 8　重复性试验　取同一批号片剂粉末 6份 ,按含

量测定方法操作制备供试品溶液 ,在上述色谱条件

下测定 ,计算含量 , RSD为 116%。表明本法重复性

良好。

2. 9　回收率试验　精密称取已知含量的喉舒宁片

剂粉末 015 g,共 6份 ,分别加入对照品溶液 ( 5110

μg·mL
- 1 ) 118 mL,按再加入甲醇 812 mL,按 2. 3

项下操作制备供试品溶液 ,在上述色谱条件下进样 ,

计算回收率。结果见表 1。
表 1　对香豆酸加样回收率

样品中含量

/μg

加入量

/μg

测得量

/μg

回收率

/%

平均值

/%

RSD

/%

8171 9118 17187 9918 9914 116

9183 9118 18178 9715 　 　

9115 9118 18152 10211 　 　

8179 9118 17188 9910 　 　

7174 9118 16177 9814 　 　

8160 9118 17175 9917 　 　

2. 10　样品测定 　取 3批自制 2批市售的喉舒宁

片 ,按 213项下操作制备供试品溶液。分别精密吸

取对照品溶液和供试品溶液各 20μL,进样 ,按外标

法以峰面积计算片剂中对香豆酸的含量 ,见表 2。

3　结果与讨论

表 2　样品中对香豆酸含量 ( n = 3)

批号 对香豆酸 /μg/片 RSD /%

20050819 4140 113

20050623 4138 110

20050709 4128 117

20030105 3169 211

20050701 3197 019

　　选择超声法提取对香豆酸 ,操作方法简单 ,省时。

对超声提取时间考察结果表明 ,提取时间大于 20 min

即可提取完全 ,故规定提取时间为 30 m in。

比较了用氨基柱和 C18柱分离喉舒宁中的对香豆

酸。结果显示 , 2种色谱柱均能很好分离对香豆酸和

样品中的其他组份。氨基柱分离对香豆酸保留时间

短 ,柱效高。但由于 C18柱更为常用 ,适用性更强 ,且

流动相中有机相比例较小 ,成本相对较低 ,故最终用

C18柱分离喉舒宁中的对香豆酸。

对香豆酸为有机弱酸 ,流动相中加入少量酸能

抑制其解离 ,提高柱效 ,故本实验中选用了甲醇和含

冰醋酸的水溶液作为流动相 ;由于对香豆酸见光易

分解 ,精制品及供试品溶液均应避光操作。
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