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检出新称素
,

但仅检出一个峰
。

经对色谱条件进行改

进后
,

主峰后面还可分出一小峰
,

这两个峰在对照品

和供试 品中都可见
,

在无新霉素 . 对照品 的情况

下
,

我们根据有关资料〔∃」的说明
,

暂将该峰定为新

霉素 . 的峰
,

将来有新每素 . 对照品时再进一步验

证
。
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衍生剂浓度为样品摩尔浓度 �� 倍到 �� � 倍

之间都可以准确定量
,

低于 �� 倍则衍生化不完全
。

∀
2

本法试剂峰与主成分峰有很好的分离度
,

试

煦里冬理旦竺些丝旦些旦些些竺回二丝些

剂峰为前面四峰
,

不干扰主成分的检出
。

!
2

处方 中 的醋酸氢 化 可 的松
,

在 检侧 波长

∀ 1 � ) 3 处无吸收
,

不干扰测定
。

�
2

本法简单灵敏
,

适合于侧定复方新霉素滴耳

液中硫酸新霉素的含量
。
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+ ,− . 法测定银翘解毒胶囊中绿原酸的含<
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摘要 目的
!
洲定银翅解毒胶 ∀ 中绿原改含女

。

方法
!
采用 #理∃ % 法侧定银翘解毒胶 ∀ 中绿原改的含蚤

&

摘果
!

探原改线性范

圈为 。
&

∋()∋∗ ∋
&

++ ,陀
,

平 均回收率为 ∋−−
&

∋. / 01 2 3 ∗ ∋
&

4. / 5
。

结论
!
该方法准确

、

重现性好
、

简便
、

易行
,

可用于该创俐的质

∋ 拉制
。
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银翘解毒胶囊是由金银花
、

连翘
、

薄荷等九味中

药制成的中药制剂
,

具有辛凉解表
,

清热解毒的功

效
,

临床用于风热感冒
、

发热头痛
,

咳嗽
,

口 干
,

咽喉

肿痛
,

疗效确切
。

银翘解毒胶囊为试行标准
,

其含量

控制方法采用了薄层比色法测定绿原酸含量
,

方法

繁琐
,

且误差大
&

为进一步提高其质量控制手段和方

法的准确性
,

我们采用 6 7∃ % 法对银翘解毒胶囊中

� 北京市西城区药品检脸所 北京 ∋。。。(4

Ρ 辽宁省知州市药品检脸所 抽州 ∋) ∋− −∋

� 华颐药业有限公司 北京 ∋− − − ,[

的绿原酸进行了测定
。

一
、

仪器与试药

美 国 Υ 27 7[− − − 型泵
, 2 ς 8 8 ∀9 = ∴ > 8 Ι ϑ 型检侧

器
,

]%一)− − − 色谱工作站
Θ
岛津 ⊥ _ 一)[Ψ− 萦外分

光光度计 Θ绿原酸对照品 0含量测定用
,

中国药品生

物制品检定所 5 Θ 甲醉为色谱纯
,

其它试剂均为分析

纯 Θ
银翘解毒胶囊 0华颐药业有限公司生产 5

。

二
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色讲条件

色谱柱 3; ⎯ : = % Α。 0)Ψ >: : α [
&

.: : , Ψ拌: 5 Θ流

动相
!
甲醇一水一冰 乙 酸一三 乙胺 0∋ Ψ , +Ψ , ∋ ,
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进 样 ∃ �拜<
,

检 测 波 长
4

∀  % ) 3
。

在上述条件下
,

绿原酸色谱峰与样品中甲醇提

取液的其它组分色谱峰达到 了基线分离 Η在确定 了

上述色谱条件后
,

经阴性对照实验
,

结果阴性对照无

干扰
,

证明此分离条件可行
。

三
、

实验与结果

− 对照品及样品溶液的制备

#∃∋ 对照品溶液的制备 精密称取绿原酸对照

品适量
,

Ι 棕色量瓶中
,

加 �� / 甲醉制成每 <3 <含

! 。拜ϑ 的溶液
,

即得 #∃� ℃以下保存 ∋
2

# ∋ 供试样品溶液 的制备 取本品内容物  0 ,

精密称定
,

置 �� 3 <棕色量瓶 中
,

加 �� 肠甲醇适量
,

超声处理 ∀� 分钟使溶解
,

放冷至室温
,

加 �� / 甲醇

至刻度
,

摇匀
,

滤过
,

精密( 取续滤液 ∃� 3 <
,

置  � Α(Γ<

棕色量瓶中
,

加 �� / 甲醉至刻度
,

摇匀
,

取
2

上清液过

滤
,

取续撼液作为供试样品溶液
。

#∀ ∋阴性对照样品溶液的制备 按处方中药味

的比例
,

分别自配不含金银花的群药
,

按其工艺制成

空白制剂
,

再按供试品溶液制备方法制备并测定
。
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线性关系考察 精密量取绿原酸对照品的

� � /甲醉溶液 #�
2

∃ ∀  ∃ 3 ϑ Φ 3 <∋<
、

∀
、

�
、

%
、

ϑ 3 <
,

分别置

<Δ 3 <棕 色量瓶中
,

加 �� /甲醉稀 释至刻度
,

摇匀
,

分别精密吸取 ∃ �风
,

注人液相色谱仪
,

记录峰面积
,

以绿原酸对照品进样量 #”ϑ ∋为横坐标
,

峰面积为纵

坐标
,

绘制 标准 曲线
,

结 果 绿 原 酸 在 。
2

∃ ∀  ∃ ∗

− ∃ && 0拼ϑ 范围内线性关系 良好
,

其回归方程为 Κ ∗

∃
2
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%
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2
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精密度试验 分别精密量取同一样 品溶液

∃ �闪重复进样 � 次
,

绿原酸峰面积积分值的 : 7 Μ 为

�
·

& �写
2

!
2

重复性试验 取批号为 � ∀ � ∃ � � ∃ 的同一批

样品
,

按样品测定方法
,

测定 1 次
,

: 7 Μ 为 ∃
2

∃1 /
。

�
2

加样回收率试验 采用加样回收法
,

取 � 份

已 知 绿 原 酸 含 量 的 样 品 #批 号 � ∀ � ∃ � � ∃
,

含 量

∃
2

� 1 ∃ 3 ϑ Φ 粒 ∋
,

研细
,

精密称取细粉约 ∃ 0 ,

置 � � 3 <

量瓶中
,

并分别精密加人绿原酸对照品 �� /甲醇溶
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液 #�
2

1  ! � 3 ϑ Φ )Γ< ∋� 3 <
,

加人 �� /甲醉适量
,

依样品

溶液的制备和测定项下方法侧定
,

结果绿原酸平均

回收率为 ∃ � �
2

∃ 1/
,
: 7 Μ 为 ∃

2

% 1 /
。
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样品的测定 分别取供试样品溶液及绿原

酸对照品溶液注人液相色谱仪
,

依照上述色谱条件

测定峰面积
,

按外标法计算
。

∀ 批样品测定结果见表

∃
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衰 ∃ ∀ 批样品含黄侧定结果#) ∗ ∀∋
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圈 ∃ 绿原故对照品及样品的 + ,− .

Ν
2

绿原改对服品 >
2

样品 .
2

空 白对照品

四
、

讨论

∃
2

色谱条件的确定 + ,− . 法侧定绿原酸所

用的流动相有多种
,

最为常见的是甲醉一 �
2

∃ /磷酸

溶液 #&�
,

∃� ∋
,

曾试用不 同比例 的甲醉一磷酸溶液

或甲醉一醋酸溶液的流动相测定本样品
,

分离效果

均不佳
,

影响含量测定
,

经过 比较和考察
,

确定了绿

原酸的色谱条件和方法
,

可使银翘解毒胶囊中绿原

酸达到基线分离
,

效果较好
。
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制剂的质量控制 本文建立的方法简便
,

专

属性及重现性好
,

结果准确可靠
,

可用于该制剂的质

量控制和分析
。
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摘要 目的
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建立救脑滴丸 中人参名等凡
、、: ‘∃

的含∃ 洲定方法
。

方法
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, 用 乙

赌
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一
。
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结果
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