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进样 10μl,测定金丝桃苷的含量。其含量的 RSD =

2184% ( n = 6) ,表明方法的重复性较好。

11217　加样回收试验　取 5份同一供试品溶液 ,分

别加入已知量的金丝桃苷对照品 ,混匀后 ,按

“11218”项的方法测定含量。计算得平均回收率为

95101% , RSD = 2194% ( n = 5)。

11218　样品的测定　取 3批样品 ,按“11212”项的

方法制备供试品溶液 ,进样 10μl (3次平行 ) ,测定

峰面积。由线性方程计算得金丝桃苷的含量分别为

01001%、01003%和 01006% ,对照品及供试品色谱

图见图 1。

2　讨论

文中方法具有稳定、快速、重复性好 ,无杂质干

扰等特点 ,适合于金荞麦中金丝桃苷的含量测定。

由含量测定结果可知 ,金荞麦中金丝桃苷的含量较

低 ,为相关制剂的开发研究提供了一定的实验依据。

在样品的制备过程中 ,曾采用乙醇回流提取 ,结果不

理想 ,故选用甲醇超声提取。

图 1　金丝桃苷对照品 ( A)与样品 ( B)溶液的色谱图

F ig 1　Chroma togram s of hyperoside solution ( A) and sam ple solu2

tion ( B)
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HPLC测定小青龙口服液中的苦杏仁苷
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摘要 : 目的　建立测定小青龙口服液中苦杏仁苷的方法。方法　采用 HPLC法 ,流动相为水 -甲醇 -乙腈 (75ζ 20ζ 5) ,检测

波长为 210 nm。结果　小青龙口服液中苦杏仁苷的平均回收率为 99102% , RSD = 1137% ,含量为 113575 mg·g- 1。结论　所

建方法操作简便、准确 ,可作为小青龙口服液中苦杏仁苷的含量控制方法。
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Abstract: O BJECT IVE　To determ ine the amygdalin in Xiaoqinglong oral solution. M ETHOD S　HPLC was adop ted and the mo2
bile phase was water - methanol - acetonitrile (70ζ 25ζ 5). The detection wavelength was 210 nm. RESUL TS　The average recovery

of amygdalin in Xiaoqinglong oral solution was 99102% with RSD of 1137% and the content was 113575 mg·g- 1. CO NCL US IO N　

Besides simp licity, the method yields accurate and rep roducible results, which can therefore be used in the quality control of amygdalin

content in Xiaoqinglong oral solution.
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　　小青龙口服液由麻黄、桂枝、细辛、苦杏仁、五味

子等九味中药制成 ,收载于卫生部药品标准成方制

剂第二十册 ;具有解表化痰、止咳平喘的作用 ,用于

治疗外感风寒、内停水饮、发热无汗、喘咳痰等。标

准中仅对麻黄进行了薄层色谱鉴别 ,无含量测定。

苦杏仁是方中主药。苦杏仁苷是苦杏仁中的主要有
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效止咳平喘的成分 ,在无酶的条件下 ,只能在胃酸的

作用下缓慢分解 ,产生微量的氢氰酸而奏止咳平喘

之效 ,且无不良反应 [ 1 ]。作者参考有关文献 [ 2, 3 ]
,采

用 HPLC测定了苦杏仁苷的含量。

1　实验部分

111　仪器和试药

戴安高效液相色谱仪系统 (美国戴安 )。苦杏

仁苷对照品 (中国药品生物制品检定所 ,批号 : 820

- 200002) ;小青龙口服液 (四川新一康医药有限责

任公司 ,每支 10 m l,批号 : 071002、071008、071012) ;

缺苦杏仁的阴性对照品 (自制 ) ;甲醇为色谱纯 ;其

余试剂为分析纯 ;水为重蒸馏水。

112　方法与结果

11211　色谱条件 　色谱柱为 D ikma Kromasil C18

(250 mm ×416 mm, 5μm )。流动相为水 -甲醇 -

乙腈 (75ζ 20ζ 5) ;检测波长为 210 nm;流速为 018

m l·m in - 1 ,柱温 30℃,进样量 10μl。在上述色谱条

件下 ,苦杏仁苷对照品的保留时间为 25116 m in。理

论板数按苦杏仁苷峰计不低于 315 ×10
3 (图 1)。

t /m in

图 1　对照品 ( A)、样品 ( B)和阴性对照品 ( C)溶液的色谱图

F ig 1　HPLC chroma togram s of con trol solution( A) , sam ple solu2

tion ( B) and nega tive solution( C)

11212　溶液的制备　精密称定 20123 mg苦杏仁苷

对照品 ,置 100 m l量瓶中 ,用甲醇定容 ,得 012023

mg·m l
- 1的对照品贮备液。精密量取 110 m l小青龙

口服液 ,置 100 m l量瓶中 ,加甲醇定容 ,即得供试品

溶液。按供试品溶液的制备方法制得不含苦杏仁的

阴性对照品溶液。

11213　标准曲线和线性范围　精密吸取 015、110、

210、310、410、510、1010 m l苦杏仁苷贮备液 ,分别置

50 m l量瓶中 ,加甲醇稀释至刻度。按“11211”项的

色谱条件 ,取 10μl进样 ,测定。以进样量对峰面积

积分值进行线性回归 ,线性方程为 : Y = 497127X +

47156 ( r = 019997)。结果表明 ,苦杏仁苷 20123～

101115μg·m l
- 1与峰面积的线性关系良好。

11214　精密度的考察　取苦杏仁苷对照品溶液 ,按

“11211”项的色谱条件连续进样 5次 ,测得峰面积

的 RSD = 1134% ( n = 5)。结果表明 ,文中方法的精

密度良好。

11215　稳定性的考察　精密量取 10μl“11212”项

的苦杏仁苷供试品溶液 ,于 0、5、10、20、25 h时分别

进样。峰面积的 RSD = 1147% ( n = 5) ,表明样品溶

液在 25 h内稳定。

11216　重复性的考察　取同一批号的样品 5份 ,按

“11212”项的方法制成供试品溶液 ,分别进样测定

峰面积 ,其 RSD = 1165%。

11217　加样回收试验　分别取 1. 0 m l已测定含量
(苦杏仁苷含量为 113456 mg·g- 1 )的同一批小青龙

口服液样品 ,共 6份 ,分别准确加入苦杏仁苷对照品

贮备液适量 ,在“11211”项的色谱条件下进样 ,并计

算回收率 (表 1)。

表 1　加样回收率试验 ( m g)

Table 1　Recovery test of tota l ferulic ac id( m g)

O riginal/mg Added /mg Detected /mg Recovery/% �X /% RSD /%

113456 016069 119498 99156 99102 1137

113456 016069 119382 97165

113456 018092 211616 100184

113456 018092 211544 99195

113456 110115 213311 97143

113456 110115 213437 98168

11218　样品的含量测定 　在“11211”项的色谱条

件下 ,吸取“11212”项的制备的供试品溶液进样 ,测

定含量。得到 3批小青龙口服液中苦杏仁苷的含量

分别为 113456、113055、114214 mg·m l
- 1 ( n = 3) ,平

均为 113575 mg·m l
- 1。

2　讨论

苦杏仁苷在苦杏仁酶的作用下会水解破坏 ,原

药材苦杏仁中苦杏仁苷的含量与苦杏仁酶密切相

关。传统方法是以加热除去苦杏仁酶来保证苦杏仁

的质量。不同炮制方法制得的苦杏仁所生产的小青

龙口服液中 ,苦杏仁苷的含量差异较大。因此 ,曾用

水 -甲醇作为流动相 ,苦杏仁苷的峰拖尾 ;增大甲醇

比例并加入适量乙腈后 ,图谱得到明显改善 ,与其他

峰的分离良好。

2005年版《中国药典》采用硝酸银滴定法测定

苦杏仁苷的含量 ,操作烦琐、灵敏度低 ,测定结果偏

差大。文中方法操作简便、灵敏 ,可作为小青龙口服

液的质量控制方法。
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