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HPLC法测定利咽喷喉液中黄芩苷的含量

赵彩霞1 戴卫红1 张彬2 李云霞 (1．解放军自求恩国际和平医院石家庄050082；2．石药集团恩)

摘要目的：建立测定利咽喷喉液中黄芩苷含量的高效液相色谱法。方法：采用Diamonsil c，B柱(150lllm×4．6mm，5 Ixm)

分离，以甲醇-水-三乙胺(50：50：0．25，磷酸调节pH 2．5)进行洗脱，在277 nm处检测。结果：黄芩苷在10．06～80．48斗g·ml“

范围内质量浓度与峰面积呈良好的线性关系；黄芩苷的平均回收率为100．39％(RSD=0．74％，r／．=9)。结论：本法操作简便，

准确度高，重复性好，可作为利咽喷喉液质量控制方法之一。
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利咽喷喉液是由玄参、麦冬、黄芩、冰片和薄荷油等十一

味中药经提取加工制成的液体制剂，具有清利咽喉、生津止

渴的作用，用于治疗风热感冒、咽喉肿痛及手术患者禁食禁

水引起的体虚津亏所致咽干、13渴，疗效确切，为我院自制制

剂(北20060002HZQ)。为了有效控制其质量，确保临床患

者用药的安全有效，采用HPLC法测定黄芩苷的含量，方法

简便、灵敏，专属性强、分离度及重复性好，可以有效的控制

该制剂中黄芩苷的含量。

1仪器与试药

Agilent 1100型高效液相色谱仪(包括G1322型在线脱气

机，G1311A型四元泵，G1313A型自动进样器，G1314A型紫外

检测器，A．08化学工作站)；色谱柱Diamonsil C18(150 nTrIi x

4．6 lnllll，5 p．m)；BP-211D型电子分析天平(北京赛多利斯仪

器系统有限公司)；pHS-3B精密p}{计(上海雷磁仪器厂)。

黄芩苷对照品由中国生物制品检定所提供(批号：110715—

200514)；利咽喷喉液由我院制剂室提供(批号：20090602、

20090624、20090804)；甲醇(色谱纯)，购自天津市康科得科技

有限公司；磷酸(分析纯)，购自天津市大茂化学试剂厂；三乙

胺(色谱纯)，购自天津市光复精细化工研究所。

2方法与结果 。

2．1色谱条件”。o

色谱柱：Diamonsil cIB(150 rnln×4．6 mm，5岬)；流动

相：甲醇．水．三乙胺(50：50：0．25)(磷酸调节pH 2．5)；流速：
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动相的选择过程中，比较了醋酸、三乙胺、醋酸铵、磷酸二氢

钾缓冲溶液水溶液的不同浓度、有机相与水相的不同构成比

及流动相的不同pH对分析结果的影响，选择磷酸二氢钾缓

冲溶液(O．05 tool·L，pH=3．2)-甲醇(30：70，v／v)作流动

相，在此条件下，目标化合物峰形最好，无杂峰干扰测定，基

线平稳，保留时间适宜。在样品处理方法的选择上，参照文

献”1采用蛋白沉淀外标法，用WBPR直接沉淀血浆中的蛋

白，取上清液10山进样分析，此法操作简便、快速．稀释体

积小(1：1，v／v)，避免r甲醇、乙腈沉淀时体积大，灵敏度低

等缺点，为EXH．1626浓度的测定提供了可靠的方法。考虑

到大鼠血浆较少，试验用人血浆建立方法学，预试验SD大

J7号

1．0 ml-rain～；检测渡长：277 rma；柱温：25℃；进样量：10 uJ。

2．2溶液的配制
‘

2．2．1对照品溶液 精密称取黄芩苷对照品lO．06 r职。置

50 ml量瓶中，用50％甲醇溶解并稀释至刻度，摇均。精密

量取0．5，l，1．5，2，0，2．5，3，3．5，4．0 ml置10 IIll量瓶中，加

50％甲醇稀释至刻度，摇匀。

2．2．2供试品溶液 精密量取本品2 ml，置50 II】1量瓶中，

加50％甲醇稀释至刻度，摇匀，用0．45 p,m微孔滤膜过滤，

取续滤液，即得。

2．2．3阴性样品溶液 按处方比例称取除黄芩以外的其

余药材，按利咽喷喉液的制备工艺制成阴性对照样品；按

“2．2．2”供试品溶液项下方法操作，制成缺黄芩的阴性样品

溶液。
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图1 HPLC色谱图

鼠单剂量给药后，分别于0，4，8，12，24，48 h采血，结果表明

该方法特异性较好，灵敏度高。
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2，3系统适用性试验

分别取对照品溶液、供试品溶液和阴性样品溶液注人液

相色谱仪，在该色谱条件下，黄芩苷的保留时间为10．4 rain，

与相邻色谱峰的分离度均大于I．5，理论塔板数按黄芩苷计

算不低于5 000。阴性对照样品测定无干扰。结果见图1。

2．4线性关系考察

精密吸取“2．2．】’’项下的系列对照品溶液10恤l，注入高

效液相色谱仪进行分析，记录黄芩苷色谱峰面积。以峰面积

(Y)对浓度(x)进行回归运算，回归方程为Y=39．197X+

3．757，r=0．999 8；结果表明黄芩苷在lO．06—80．48懈-

【lIl“浓度范围内，浓度与峰面积呈良好的线性关系。

2．5精密度试验

取“2．2．】”项下的对照品溶液，按上述色谱条件莲续进

样6次，测得黄芩苷色谱峰面积的RSD为1．02％。

2．6重复性试验

取利咽喷喉液样品(批号：20090804)，按“2．2．2”供试

品溶液项下制备方法，平行制备5份供试品溶液，分别测定

含鼍。黄芩苷的平均含量为1．83 mg·ml，RSD为1．67％

(n=5)。

2．7稳定性试验

取同一供试品溶液(批号：20090804)，分别在0，2，4，6，

8，12 h时进样，测定黄芩苷峰面积，RSB为1．31％(n=6)。

结果表明供试品溶液在12 h内稳定。

2．8加样回收率试验

精密称取已知含量的样品(批号：20090804)，分别加入

低、中、高三种浓度的对照品溶液，按“2．2．2”供试品溶液项

下操作，各精密吸取10 m，注入液相色谱仪进行分析，记录

黄芩苷峰面积。测得黄芩苷的平均回收率为100．39％(RSD

=0．74％，n=9)。

2．9样品含量测定

取3批利咽喷喉液，按“2．2．2”供试品溶液项下方法操

作，注入液相色谱仪进行分析，记录峰面积，以外标法计算黄

芩苷的含量。标准规定，黄芩昔的含量不低于1．2 nag·lIll。

结果见表1。

表1利咽喷喉液中黄芩苷的含量测定结果【n=3)

批号 黄芩苷含量(mg·ml。1)

20090602 I．73

20090624 1．74

2009080．4 1 83

3讨论

试验中使用甲醇-水为流动相．并用磷酸调节其pH值，

结果发现，pH对保留时间和峰形影响较大，pH越低保留时

间越短，峰形越好，使用磷酸的效果要好于使用冰醋酸，但单

独使用磷酸效果不理想，在水相中加入三乙胺。可以有效的

减轻拖尾现象。
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氯霉素滴眼液不同贮存条件下稳定性考察

倪晓霞 陈巧秀郑绍忠 (解放军第175五医院福建漳卅363(1(10)

摘要目的：考察氯霉素滴眼液在不同贮存条件下的稳定性，并确定其有减!期。方法：取供试品3批分别于(25±2)℃与

(4±2)屯条件下贮存9个月，以HPLC法考察贮存期间氯霉素含量的变化情况。结果：两种贮存条件下，氯霉景含量均逐渐

降低，且(25±2)℃条件下降低吏为明显，有效期分别为4．71个月和24．04个月。结论：贮存温度显著影响氟霉素含量．氯霉

素滴眼液宜低温贮存。

关键词氯霉素滴眼液；氯霉素；HPLC法；有效期

中圈分类号：R927．1 文献标识码：A 文章编号：1008-049X(2011104-0579-03

氯霉素滴眼液由我院制剂室自制，在生产和贮存过程

中，氯霉索可水解产生1-(4-硝基苯基)-2一氨基-1，3-丙二醇

(简称二醇物)，致使抗菌活性降低。本文参考有关文献”oj

以高效液相色谱法考察氯霉素及其二醇物含量变化．并确定

其在不同贮存条件下的有效期。

1仪器与试药

Agilent 1200 Series高效液相色谱仪，QUAT Ptlmp

G1311A，二极管阵列检测器DAD G1315D，数据处理系统

通讯作者：倪晓霞Tel：15892f100871 E-mall：|anxueweini@163．㈣

ChemState 320；分析天平BT214S，德国赛多利斯；一次性针

头过滤器；实验室超纯水系统U．S15；恒温恒湿箱(HWS-400

型，上海精宏实验设备有限公司)；药品冷藏箱(BYY-200，中

科生命科技有限公司)；PHS-3c精密酸度计(上海理达仪器

厂)。乙腈(Lot9040A)8，ffPLC／spectro)；甲醇(HPiE／spectro，

TEDIA COMPANY，Lot909910)：冰醋酸(两陇化工股份有限

公司)；氯霉素对照品(中国药品生物制品检定所．批号：

130555-20(3602)：氯霉索二醇物(中国药品生物制品检定所，
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