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摘要  目的: 制订清肺止咳糖浆的质量标准。方法: 采用薄层色谱法对处方中麻黄、桔梗进行定性鉴别; 采用高效液相色谱法

测定样品中黄芩苷的含量, 色谱条件为: L ichrospher C18 ( 416 mm @ 150 mm, 5 Lm )柱为分析柱; 甲醇 - 012%磷酸溶液 ( 44B56)

为流动相; 流速 1 mL# m in- 1;检测波长 280 nm; 柱温 35 e 。结果: 薄层色谱法鉴别方法专属性强, 阴性对照无干扰;含量测定

结果表明, 黄芩苷进样量在 01 06~ 0145Lg范围内与峰面积响应值呈良好线性关系 ( r= 01 9998),平均回收率为 98152% ( RSD

为 01 61% , n= 6)。结论:本方法准确、简便,专属性、重现性好,可用于清肺止咳糖浆的质量控制。
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Study on quality spscification for Qingfei Zhike syrup

L IU K a,i CHEN Jiang, L I Bo, X IAO Y in, CHEN Fang, MA Yong- zh i

( Departm en t of Ph arm acology, shaanxi Prov incial CorpsH ospital of Ch inese People. s Arm ed Po lice Force, x i. an 710054, Ch ina)

Abstract Objective: To ste up the quality specif ication o f Q ingfei Zhike syrup. M ethods: Herba Ephedrae and

Radix Platycodi in rec ipe w ere ident ified by TLC. The content o f baicalin in samples w as determ ined by HPLC.

HPLC condit ions w ere as fo llow s: L ichrospher C18 ( 416 mm @ 150 mm, 5 Lm) co lumn served as analytical co lumn

and methano l - 012% phoosphoric ac id ( 44B56) as mobile phase at a flow rate o f 1 mL# m in
- 1

; the detection

w ave leng th w as 280 nm and co lumn temperature 35 e . Results: H erba Ephedrae and R adix P latycod i could be

specifica lly identif ied by TLC; The amount of in le t ba ica lin had a good linearityw ith the response value of peak area

in the range of 0106- 0145 Lg( r= 019998) , the average recovery of baicalin w as 98152% and RSD was 0161%

( n = 6) . Conclusion: Themethod is re liable, simp le, accurate and reproducible, and can be used for the qua lity

contro l o fQ ing fei Zh ike syrup.

Key words: Q ingfei zh ike syrup; TLC; HPLC; baica lin; quality standard

清肺止咳糖浆是由麻黄、桔梗、黄芩、薄荷、杏

仁、细辛、鱼腥草、苏子、川贝、生石膏、僵蚕、甘草、绿

茶共 13味中药经提取加工制成的糖浆剂,为医院制

剂,具有清肺润燥、止咳化痰的功效, 适用于燥热蕴

肺、痰黄而粘、不易咳出、久咳不止、喉燥咽痛、口渴

头痛等症。方中麻黄宣肺平喘,黄芩、石膏清泻肺胃

之热, 三药合为辛凉之剂, 以宣肺、泻热为君药; 苏

子、杏仁降气化痰、止咳平喘,肃降肺气,细辛助麻黄

宣肺, 薄荷、鱼腥草散风清热、利咽以其为臣药, 川

贝、甘草清热润肺、化痰止咳,桔梗散风宜肺,止咳平

喘,僵蚕祛风,绿茶助黄芩以清肺胃之热, 以上五味

为佐使药。为了控制产品质量,按照医疗机构非标

制剂申报规定,本研究建立了麻黄、桔梗的薄层鉴别

方法,并对方中君药黄芩的主要有效成分黄芩苷进

行了含量测定。黄芩苷的含量测定方法有分光光度

法
[ 1]
、薄层色谱法

[ 2]
、高效液相色谱法

[ 3]
等,分光光

度法只能测定黄芩总黄酮含量,分离效果不佳,而高

效液相色谱法可测定单一成分黄芩苷含量, 质量控

制指标更客观,故本研究采用高效液相色谱法对黄

芩苷进行了含量测定。

1 仪器和试药

111 仪器  高效液相色谱仪 ( Sh imadzu LC -

10A tvp输液泵, Sh imadzu SPD- M 10Avp二极管阵列

检测器, C lass- vp工作站 ) ; UV - 1100紫外可见分
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光光度计 (北京瑞利分析仪器公司 ) , AS10200超声

波清洗器 (奥特赛恩斯仪器有限公司,天津 )。

112 试药  对照药材桔梗 ( 1028- 200103)及对照

品盐酸麻黄碱 ( 714 - 9202)、黄芩苷 ( 715- 9204) ,

均购自中国药品生物制品检定所,黄芩苷 HPLC归

一化法测定纯度为 98123% ;硅胶 G (青岛海洋化工

厂 ) ;甲醇为色谱纯, 水为超纯水, 其余试剂均为分

析纯; 清肺止咳糖浆 (武警陕西总队医院自制, 批号

051012, 051015, 051018)。

2 方法与结果

211 薄层鉴别
21111 麻黄的鉴别  取本品 30 mL, 用氨试液调

pH至 9~ 10,用氯仿提取 2次, 每次 20 mL, 合并氯

仿层, 置水浴上蒸干, 残渣加甲醇 1 mL溶解,即得供

试品溶液;取缺麻黄阴性样品, 同法制成阴性样品溶

液;另取盐酸麻黄碱对照品,加甲醇制成每 1 mL含

1 mg的溶液,作为对照品溶液。照薄层色谱法
[ 4]
试

验,吸取对照品溶液 2 LL、供试品溶液 10 LL、阴性

样品溶液 10 LL, 分别点于同一以羧甲基纤维素钠

为黏合剂的硅胶 G薄层板上, 以氯仿 -甲醇 - 氨水

( 20B5B015)为展开剂, 展开, 取出, 晾干, 喷以茚三

酮试液,在 105 e 加热至斑点显色清晰。样品色谱
中,在与对照品色谱相应位置上, 显相同颜色的斑

点。阴性无干扰。结果见图 1- A。

21112 桔梗的鉴别 [ 5 ]  取本品 30 mL,蒸干,残留

物加氯仿 30 mL, 盐酸 5 mL, 回流 2 h, 滤过, 滤液

蒸干,残渣加氯仿 2 mL溶解, 即得供试品溶液; 取

缺桔梗阴性样品,同法制成阴性样品溶液; 另取桔

梗对照药材 2 g, 加水 100 mL, 煎煮 20 m in, 过滤,

取滤液,按上述供试品溶液相同制备方法制得对

照药材溶液; 照薄层色谱法
[ 4 ]
试验,吸取上述 3种

溶液各 5 LL, 分别点于同一以羧甲基纤维素钠为

黏合剂的硅胶 G薄层板上, 以氯仿 - 丙酮 - 环己

烷 ( 4B4B8)为展开剂, 展开, 取出, 晾干, 置紫外灯

( 365 nm )下检视。样品色谱中, 在与对照药材色

谱相应位置上, 显相同颜色的荧光斑点。阴性无

干扰。结果见图 1- B。

212 含量测定
21211 溶液制备
2121111 对照品溶液 精密称取在 60 e 减压干燥
4 h的黄芩苷对照品适量, 加甲醇制成每 1 mL含

30 Lg的溶液,即得。

2121112 供试品溶液 精密吸取本品 5 mL, 置

100 mL量瓶中, 加甲醇约 80 mL , 超声处理 (功率

图 1 麻黄碱 ( A)和桔梗 ( B ) TLC色谱图

F ig 1 TLC chrom atogram s of ephedrin e(A ) and Rad ix Platycod i( B )

A: 1~ 3. 样品 ( samp le) 4. 麻黄碱对照品 ( ephedrin e referen ce sub-

stance) 5.缺麻黄阴性样品 ( negative samp le w ithou tH erba Ephedrae)

B: 1~ 3.样品 ( samp le) 4.桔梗对照药材 ( Radix P latycodi controlm edical

m aterial) 5.缺桔梗阴性样品 ( negative sam plew ithout Rad ix Platycod i)

100 W,频率 50 kH z) 20 m in,放冷至室温, 再加甲醇

至刻度, 摇匀, 取上清液, 用 0145 Lm的滤膜滤过,

取滤液作为供试品溶液。

2121113 阴性样品溶液 按处方配比取除黄芩外

的其他药材,制成缺黄芩的阴性样品,按供试品溶液

制备方法制备阴性样品溶液。

21212 色谱条件 [ 4]
与系统适用性试验 色谱柱: L-i

chrospher C18柱 ( 416 mm @ 150 mm, 5 Lm ), 柱温 35

e ;流动相: 甲醇 - 012%磷酸溶液 ( 44B56), 流速 1

mL# m in
- 1

;检测波长 280 nm;进样量 10 LL。理论板

数按黄芩苷峰计算应不低于 2500。色谱图见图 2。

21213 干扰性试验 将阴性样品溶液按本文色谱

条件注入高效液相色谱仪,结果表明,样品中其他成

分对黄芩苷的测定无干扰。见图 2- C。

21214 线性关系考察 精密称取黄芩苷对照品适

量,加甲醇制成每 1 mL含黄芩苷 29186 Lg的溶液,

精密吸取该溶液 2, 5, 8, 10, 12, 15 LL进样,测定黄
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图 2 对照品 (A )、样品 ( B)及阴性样品 ( C )HPLC色谱图

Fig 2 H PLC ch rom atogram s of referen ce sub stance ( A ) , sam ple( B )

and negative sam p le w ithou tR ad ix Scu tel lariae( C )

1.黄芩苷 ( b aicalin)

芩苷峰面积,以黄芩苷峰面积 Y为纵坐标, 进样量 X

为横坐标,进行线性回归, 得线性方程:

Y= 31003 @ 10
6
X - 51454 @10

4
 r= 019998

结果表明, 黄芩苷进样量在 0106~ 0145 Lg范围内

线性关系良好。

21215 精密度试验  精密吸取对照品溶液 10 LL,

注入高效液相色谱仪,连续进样测定 6次,以黄芩苷

峰面积计算 RSD( n = 6)为 0154%。

21216 稳定性试验 取同一份供试品溶液,分别于 0,

3, 6, 9, 12, 15 h进样测定黄芩苷峰面积,计算 RSD( n =

6)为 0150%,表明供试品溶液在 15 h内基本稳定。

21217 重复性试验  取同一批样品 ( 051012批 ) 6

份,按 / 21211120项下方法制备供试品溶液, 进样测

定,求得 6份样品中黄芩苷含量平均值 ( n = 6)为

01496 mg# mL
- 1

, RSD= 0182%。

21218  回收率试验  取已测知含量的样品
( 051012批 ) , 精密称取 6份, 每份 215 mL, 分别置

100 mL量瓶中, 精密加入黄芩苷对照品适量, 按

/ 21211120项下方法制备溶液, 进样测定, 计算回

收率。结果 见表 1, 平 均 回收 率 ( n = 6 ) 为

98152% , RSD为 0161%。

21219 含量测定  取 3批样品,分别按 / 21211120项

下方法制备供试品溶液,进样测定, 以外标法计算含

量。结果批号为 051012, 051015, 051018的样品中黄

芩苷含量分别为 01497, 01564, 01526 mg# mL
- 1
。

3 讨论
311 本文采用 TLC法对清肺止咳糖浆中的麻黄、

桔梗
[ 5]
进行了定性鉴别, 方法专属性强, 重复性好,

色谱清晰,阴性对照无干扰。

312 本研究曾尝试建立鱼腥草、薄荷的 TLC鉴别

方法, 因鱼腥草的主斑点分离度不好;薄荷的主斑点

与色谱中其它斑点相比,颜色过浅,且与相邻斑点的

分离度不够好,故未列入正文。

表 1 回收率试验数据

Tab 1 Experim ental data of recovery rate

编号

( No. )

样品中黄芩苷

的量 ( baica lin

amout in sample)

/mg

对照品加入量

( add ition o f

refe rence

substance) /mg

测得量 ( measured

va lue) /mg

回收率

( recovery)

/%

1 11475 1192 31376 99101

2 11475 1181 31259 98156

3 11475 1129 21747 98160

4 11475 1112 21568 97160

5 11475 1194 31378 98109

6 11475 2137 31827 99124

313 黄芩为方中的君药, 其有效成分为黄芩苷等,

现代药理研究表明,黄芩苷有抗菌、抗炎、抗病毒、抗

过敏、解毒等作用
[ 6]

, 是本品中的主要有效成分之

一, 故选择测定黄芩苷的含量作为其含量控制指标。

根据 3批样品测定结果, 暂规定清肺止咳糖浆每

1 mL含黄芩按黄芩苷 ( C21H18 O11 )计算, 不得低于

0140 mg。该方法简便易行, 测定结果重复性好, 精

密度高,专属性强, 适用于清肺止咳糖浆的质量控

制。
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