
杂质峰没有重叠, 分离效果良好。

2. 2� 线性关系考察

分别精密量取上述对照品溶液 1, 5, 10, 15, 20 �L注入

液相色谱仪中, 记录峰面积 ,以 2, 3, 5, 4��四羟基二苯乙烯�2�

O���D�葡萄糖苷进样量 (�g)为横坐标,相应峰面积积分值为

纵坐标, 绘制标准曲线, 计算回归方程: Y= 3. 5108  106X -

2424. 5, r= 0. 999 9, 线性范围: 0. 01282~ 0. 2564 �g。

2. 3� 精密度试验

取同一浓度的对照品溶液重复进样 5次,每次 10 �L,测

定 2, 3, 5, 4��四羟基二苯乙烯�2�O���D�葡萄糖苷峰面积并计

算其相对标准偏差, 测定结果 RSD为 0. 24% ( n = 5)。

2. 4� 稳定性试验

取同一供试品溶液,分别于 0, 2, 4, 8, 12 h各进样 10 �L

分析, 结果 2, 3, 5, 4��四羟基二苯乙烯�2�O���D�葡萄糖苷峰

面积的 RSD为 0. 21%。

2. 5� 重复性试验

同一批样品分别称取 5份, 按 ! 2. 1∀项下方法制备供试

品溶液并进行测定, 每次进样 10 �L, 结果 2, 3, 5, 4��四羟基

二苯乙烯�2�O���D�葡萄糖苷的平均含量为 0. 5675 m g#

mL- 1, RSD为 0. 25%。

2. 6� 加样回收率试验

精密量取已知含量的样品 6份, 分别加入 2, 3, 5, 4��四羟

基二苯乙烯�2�O���D�葡萄糖苷对照品适量, 按 ! 2. 1∀方法制

备供试品溶液并进行测定,计算回收率。结果见表 1。

表 1� 加样回收率试验

Tab 1� Experim ent fo r the ra te of sam ple recovery

已知量

/m g

加入量

/m g

测定总量

/mg

回收率

/%

平均回收率

/%

RSD

/%

0. 07037 0. 06410 0. 13453 100. 09

0. 07037 0. 06410 0. 13337 98. 28

0. 07037 0. 06410 0. 13426 99. 67 99. 44 0. 72

0. 07037 0. 06410 0. 13415 99. 49

0. 07037 0. 06410 0. 13456 100. 15

0. 07037 0. 06410 0. 13378 98. 93

2. 7� 样品含量测定

精密吸取对照品溶液和供试品溶液各 10 �L, 分别注入

高效液相色谱仪,测定峰面积, 计算, 即得。每批样品各测 2

次, 结果见表 2。

表 2� 样品含量测定

Tab 2� Dete rm ina tion for samp les of different batch

批 � 号
2, 3, 5, 4∃ �四羟基二苯乙烯 �2�O ���D �葡萄糖苷含量 /m g# mL

- 1

1 2 平均值

050110 0. 5670 0. 5624 0. 5647

050111 0. 5679 0. 5665 0. 5672

050112 0. 5676 0. 5680 0. 5678

050306 0. 5542 0. 5538 0. 5540

050307 0. 5517 0. 5541 0. 5529

050308 0. 5550 0. 5571 0. 5561

050309 0. 5540 0. 5529 0. 5535

050412 0. 6153 0. 6203 0. 6178

050414 0. 6255 0. 6317 0. 6286

050415 0. 6203 0. 6134 0. 6186

3� 讨论

3. 1� 二苯乙烯苷类成分在乙醇溶液中不稳定, 实验中发现

对照品溶液放置 2 d后, 含量会逐渐降低。因此,配制溶液时

以稀乙醇溶液 ,并且在测定时的对照品溶液临用前配制, 测

定结果比较准确。

3. 2� 寿星补汁中制何首乌为方中君药, 二苯乙烯苷是制何首

乌的主要有效成分之一。本实验采用高效液相色谱法测定 2,

3, 5, 4��四羟基二苯乙烯�2�O���D�葡萄糖苷的含量, 方法简便、

准确、快速,测定条件下制剂中的其他组分对二苯乙烯苷的出

峰基本无干扰, 专属性较强,可用于该品的质量控制。
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高效液相色谱法测定急支糖浆中原儿茶酸的含量
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摘要: 目的 � 建立急支糖浆中原儿茶酸的含量测定方法。方法 � 高效液相色谱法测定, L ichro sorb ODS C18 ( 250 mm  4. 6 mm,

5�m )为色谱柱, 以乙腈�水�冰醋酸 ( 8&100&0. 2)为流动相, 检测波长为 259 nm。结果 � 原儿茶酸进样量在 0. 15~ 0. 73 �g范

围内具有良好的线型关系, r= 0. 999 8, 平均加样回收率为 98. 86% , RSD= 0. 70% ( n= 5)。结论 � 所建立的定量方法准确、重

复性好、专属性强,可作为控制和评价本品质量的方法。

关键词: 高效液相色谱法;急支糖浆;原儿茶酸
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Determ ination of Protocatechuic Ac id in Jizhi Syrup byHPLC

WANG Q in
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1
( 1. Zhangye Institute f or D rug Control, Zhangye 734000, China; 2. L inx ia

Peop le 'sH osp ital, L inx ia 731100, China)

ABSTRACT: OBJECTIVE� To establish aH PLC m ethod for the determ ination of pro to ca techu ic ac id in Jizh i Syrupus. METHODS

� HPLC was used w ith L ichroso rb C18 ( 250 mm  4. 6 mm, 5 �m ) Co lum n. Ace ton itrile�w ater�acetic ac id g lac ia l( 8&100&0. 2) was used

as am obile phase. The de tection w ave length w as 259 nm. RESULTS� P ro to ca techu ic ac id show ed a good linea r re lationsh ip at a rang

o f 0. 15~ 0. 73�g, r= 0. 999 8, the average recovery was 98. 86% and RSD was 0. 70% ( n = 5). CONCLUSION � Them ethod w as

accura te, re liab le and spec ific, It could be used fo r the qua lity contro l and eva luation of Jizh i Syrup.

KEY WORDS: RP�HPLC; Jizh i Syrup; pro tocatechuic ac id

� � 急支糖浆是以鱼腥草、金荞麦、四季青、麻黄等八味药材

提取制成, 具有清热化痰、宣肺止咳的作用, 临床上主要用于

治疗急性支气管炎, 感冒后咳嗽, 慢性支气管炎急性发作等

呼吸系统疾病 [ 1], 疗效确切,为∋中国药典( 2000年版和 2005

年版一部收载品种。标准对柚皮苷进行含量控制, 对其中的

原儿茶酸未进行测定。四季青作为君药, 其主要活性成分原

儿茶酸具有明显抑制血小板聚集活性和抗菌活性 [ 2] , 与急支

糖浆主要药理作用相吻合,因此有必要对原儿茶酸进行含量

控制, 从而控制药品质量,保证疗效。目前测定原儿茶酸含

量的方法有一阶导数光谱法 [ 3] ,薄层扫描法 [ 4] , 毛细管电泳

法 [ 5]和高效液相色谱法 [ 6�7]等。由于本制剂含药味多, 成分

复杂, 互相干扰大, 通过试验, 笔者建立了专属性强,分离效

果好的高效液相色谱法测定急支糖浆中原儿茶酸的含量,结

果满意, 可作为本制剂质量控制指标之一。

1� 仪器与试药

Ag ilent1100高效液相色谱仪: 包括 G1311A 四元泵,

G1315A DAD检测器, A g ilent1100化学工作站; H ITACH I高

效液相色谱仪: 包括日立 L - 6000泵, L - 4200H 检测器, D

- 2500 数据处理机; 十万分之一电子天平 ( M ETTLER -

D2025型 ); 超声波提取器 ( SB2200- T上海必能信超声有限

公司 ) ;原儿茶酸对照品 (中国生物制品检定所, 批号 809 -

200102);乙腈为色谱纯; 水为重蒸馏水; 其余试剂均为分析

纯; 急支糖浆由太极集团涪陵制药厂生产, 阴性对照为取四

季青外的七味药材按制备方法制备。

2� 方法与结果

2. 1� 色谱条件与系统适用性试验

L ichrosorb ODS C18柱 ( 250 mm  4. 6 mm, 5�m ); 检测波

长: 259 nm;流动相: 乙腈�水�冰醋酸 ( 8&100&0. 2) ;流速: 1. 0

mL# m in- 1;柱温: 室温;进样量: 10 �L; 理论塔板数按原儿茶

酸峰计算约为 6 500,原儿茶酸与相邻色谱峰达到基线分离,

且阴性对照无干扰, 原儿茶酸峰的拖尾因子为 1. 08,峰形基

本对称; 用外标法定量。

2. 2� 对照品溶液的制备

精密称定原儿茶酸对照品 9. 10 m g,置 50 mL量瓶中,加

甲醇溶解并稀释至刻度,超声处理 10 m in,放至室温, 作为对

照品储备溶液; 精密吸取上述对照品储备溶液 5 mL, 置 25

mL量瓶中, 用流动相稀释至刻度, 超声处理 10 m in, 放至室

温, 作为对照品溶液 (每 1 mL含原儿茶酸 36. 4�g )。

2. 3� 供试品溶液的制备

精密量取本品 3 mL,加稀盐酸调节 pH至 2, 置分液漏斗

中, 用乙醚轻轻振摇提取 4次 ( 20, 20, 15, 10 mL ), 合并乙醚

液, 用 5% 碳酸氢钠溶液提取 4次, 每次 15 mL, 合并碳酸氢

钠提取液, 用盐酸中和并调节 pH 至 2, 再用乙醚提取 4次

( 20, 20, 15, 10 mL) ,合并乙醚液, 低温挥干乙醚,残渣用流动

相洗至 25 mL量瓶中, 用流动相稀释至刻度, 超声处理 10

m in,放至室温, 备用。

2. 4� 线性关系考察

精密吸取上述对照品储备溶液 2. 0, 4. 0, 6. 0, 8. 0, 10. 0

mL,分别置于 25 mL量瓶中, 加流动相稀释至刻度,超声处理

10 m in, 放至室温。精密吸取上述五种溶液各 10 �L, 按上述

色谱条件, 分别进样, 测定。以对照品进样量 (�g )为横坐

标, 以峰面积积分值为纵坐标进行线性回归, 得回归方程 Y

= 1037404. 5X + 8701. 1, r= 0. 999 8。结果表明原儿茶酸对

照品进样量在 0. 15~ 0. 73 �g内具有良好的线性关系。

2. 5� 重复进样精密度试验

精密吸取对照品溶液, 在确定的色谱条件下连续进样 6

次, 原儿茶酸峰面积的相对标准偏差 RSD%为 0. 42% , 精密

度良好。

2. 6� 重复性试验和稳定性试验

取同一样品 (含量为 0. 536 m g# mL- 1 ) 6份,按 ! 2. 3∀项

下的方法提取得到供试品溶液,按 ! 2. 9∀项下测定法测定,结

果平均含量为 0. 536 m g# mL- 1, RSD为 0. 45% ;取上述样品

在 4, 8, 12, 24, 48 h分别测定, 结果平均含量为 0. 534 m g#

mL- 1, RSD为 0. 52% , 表明被测样品溶液在 48 h内基本

稳定。

2. 7� 加样回收试验

取已知含量的样品 (含量为 0. 536 m g# mL - 1 ) 9份,各加

入一定量的对照品溶液, 按 ! 2. 3∀项下的方法提取得到样品

溶液, 按 ! 2. 9∀项下方法吸取 10 �L进样测定, 每份重复 5

次, 计算回收率,结果见表 1。
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表 1� 急支糖浆中原儿茶酸加样回收率实验结果 ( n = 5)

Tab 1� Resu lts o f protocatechu ic acid in Jizh i Sy rup s' recovery

test ( n = 5)

样品含量

/m g

加入对照

品量 /m g

实测量

/mg

回收率

/%

平均

回收率 /%

RSD

/%

0. 804 0. 637 1. 434 98. 90

0. 804 0. 637 1. 431 98. 43

0. 804 0. 637 1. 432 98. 59

0. 804 0. 819 1. 613 98. 78

0. 804 0. 819 1. 615 99. 02 98. 86 0. 70

0. 804 0. 819 1. 628 100. 61

0. 804 1. 001 1. 790 98. 50

0. 804 1. 001 1. 787 98. 20

0. 804 1. 001 1. 792 98. 70

2. 8� 耐用性试验

分别采用 L ichrosorb C18柱 ( 250 mm  4. 6 mm, 5 �m )、

Zo rbax SB�C18柱 ( 250 mm  4. 6 mm, 5�m )和 H ypersilODS柱

( 250 mm  4. 6 mm, 5 �m )进行分析,原儿茶酸的保留时间基

本一致, 样品分离情况良好。

2. 9� 样品测定

照供试品溶液制备法制备 3批供试品溶液, 分别取配制

的对照品溶液、供试品溶液,经 0. 45�m针筒过滤器过滤,精

密吸取 10 �L进样, 以峰面积按外标法计算, 被测样品中原

儿茶酸的含量分别为 0. 519, 0. 536, 0. 604 m g# mL- 1。

3� 讨论

3. 1� 系统性试验中,从 DAD检测器收集到的信息可知, 原

儿茶酸在 222, 259, 293 nm处均有最大吸收, 且在 259 nm处

的响应较大, 故确定 259 nm为检测波长。在确定色谱分离

条件时,对甲醇�水�冰醋酸、乙腈�水�冰醋酸等不同流动相进

行多次选择比较, 确定本实验的流动相, 原儿茶酸能够达到

基线分离, 峰形好,保留时间相对适中, 分离度较好, 与甲醇�

水�冰醋酸液比较, 柱压明显降低, 其他成分无干扰。

3. 2� 本实验尝试在酸性条件下,以乙醚萃取, 5% NaH CO 3返

提; 在酸性条件下重新提取后, 蒸干溶剂, 加定量流动相溶解

后进样的方法进行测定, 可有效分离出原儿茶酸, 减少了部

分非测定物质的干扰。萃取次数的比较, 选定萃取四次, 结

果表明四次可完全提出,减少提取次数, 会增大测定误差。

3. 3� 本实验建立的含量测定方法专属性强,对于成分复杂,

互相干扰大的中成药制剂分离效果好, 可排除其他非测定物

质的干扰, 测定结果准确, 相关性好,可作为该药的质量控制

手段。
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高效液相色谱 �蒸发光散射检测法测定肾康宁片中黄芪甲苷的含量

俞建平,方翠芳, 唐登峰 (浙江省药品检验所,杭州 310004)

摘要: 目的 � 建立肾康宁片的定量质控方法。方法 � 采用 HPLC�ELSD法测定肾康宁片中黄芪甲苷的含量。结果 � 黄芪甲苷

进样量在 1. 036~ 7. 77 �g内呈良好的线性关系, 平均回收率为 98. 6% , RSD= 1. 3% ( n = 11)。结论 � 该方法简便,重复性好,

可用于控制肾康宁片的质量。
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