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鼻舒适片中绿原酸含量测定的研究

温小霞　彭滋颖

汕尾市食品药品检验所　广东汕尾　516626

摘　要：目的：采用高效液相色谱法测定鼻舒适片中绿原酸的含量。方法：采用 50% 甲醇加热回流提取样品中的绿原酸，

样品提取液经高效液相色谱、C18 色谱柱（250mm×4.6mm，5µm）分离，甲醇 -0.1% 磷酸为流动相，梯度洗脱，流速

1mL/min，柱温 35℃，进样量 10µL，检测波长 334nm。结果：在 2.03 µg/mL 至 50.83 µg/mL 的浓度区间内，绿原酸的

质量浓度与峰面积之间表现出显著的线性相关性（相关系数 r = 0.9995）。此外，该检测方法的加标回收率达到 102.5%。 

RSD 为 0.84%。结论：该方法准确可靠、重复性、回收率好，适用于鼻舒适片中绿原酸含量的测定，可作为该制剂的质量

控制指标。
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高效液相色谱因其分离能力强、灵敏度高以及分析效

率快等特点，被广泛应用于复杂中药制剂中活性成分的定量

与定性研究。近年来，高效液相色谱法已成功应用于多种中

药制剂中绿原酸含量的测定，如咽舒茶、鼻渊片等。本研究

旨在建立采用高效液相色谱测定鼻舒适片中绿原酸含量的

方法，并对其进行系统的方法学评价，内容涵盖线性关系、

重复性、回收率及稳定性等方面。为鼻舒适片的质量控制与

成分分析提供科学依据。

1 材料

1.1 仪器

LC-40D 高效液相色谱仪（日本岛津公司）；XSR204、

XSR205 电子天平（瑞士梅特勒 - 托利多公司）；IQ7000 超

纯水机（德国默克公司）；Zafex Acutfex PW-C18 色谱柱（天

津喆分医药科技有限公司），Torus C18 色谱柱（天津氏安

科技发展有限公司）；PTHW 500ML 恒温电热套（上海勒顿

实业有限公司）

1.2 试剂与药物

绿原酸对照品（批号 110753-202119，纯度 96.3%）购

于中国食品药品检定研究院；鼻舒适片共 4 批，分别为广州

白云山中一药业有限公司（批号 E30002M）、广西迪泰制

药股份有限公司（批号 240102）、广东新峰药业股份有限

公司（批号 240903）、广州白云山和记黄埔中药有限公司（批

号 K23A001）。实验中使用的甲醇为色谱纯，磷酸为分析纯。

2 方法与结果

2.1 色谱条件

C18 色 谱 柱（4.6mm×250mm，5μm）； 流 动 相 甲

醇（A）-0.1% 磷 酸 溶 液（B）， 梯 度 洗 脱（0 ～ 20min，

20%A，80%B；20 ～ 55min，45%A，55%B；55 ～ 65min，

20%A，80%B）； 流 速 1mL/min， 柱 温 35 ℃， 进 样 量

10µL，检测波长 334nm。

2.2 对照品溶液制备

取约 10mg 绿原酸对照品，准确称量后置入 100 mL 棕

色容量瓶中，加入 50% 甲醇使其溶解，并继续补加同溶剂

至刻度线，充分混匀，作为对照品溶液。用 50% 甲醇依次

稀释至 2、5、10、25、50μg/mL，即得。

2.3 供试品溶液制备

精密称取本品 10 片，去除糖衣或薄膜衣后研细，称

取约 1g 粉末，置于具塞锥形瓶中。准确加入 50% 甲醇 50 

mL，密塞并称重后，于回流条件下加热 1 小时。冷却后再

次称重，以 50% 甲醇补足失重部分，摇匀后过滤，取续滤

液作为供试品溶液。

2.4 方法学考察

2.4.1 线性关系考察

在“2.1”所述色谱条件下，精密吸取“2.2”中配制的

对照品溶液 10 μL 进样测定。以绿原酸的质量浓度为横坐

标（X），峰面积为纵坐标（Y），进行线性回归分析并建

立回归方程：y = 26506.1886x - 21516.9910，r=0.9995，绿原
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酸在 2.03µg/mL ～ 50.83µg/mL 范围内线性关系良好。

2.4.2 精密度试验

取 10 µg/mL 对照品溶液适量，依照“2.1”节的色谱条

件进行 6 次重复进样分析。计算绿原酸峰面积的相对标准偏

差（RSD）为 0.27%，表明该色谱系统在短时间内具有较高

的精密性和稳定性。

2.4.3 重复性试验

从批号为 K23A001 的样品中，制备 6 份供试品溶液，

操作过程参照 2.3 节的方法。采用 2.1 节所述高效液相色谱

条件进行测定，分别获得各份样品中绿原酸的含量（0.835mg/

g、0.831mg/g、0.833mg/g、0.832mg/g、0.834mg/g、0.830mg/g），

重复性 RSD 为 0.19%，表明该方法重复性良。

2.4.4 加标回收率试验

取已知含量样品（批号：K23A001），去除样品外层包

衣后，将其研磨至细粉状，准确称取每份约 0.5 g，共 6 份，

分别置于锥形瓶中以供后续实验使用，精密加入绿原酸对照

品溶液（浓度为 7.95μg/ml)50mL，样品称重后进行加热回

流 1 小时，冷却后再次测定重量，利用 50% 甲醇溶液补充

因加热损失的溶剂。将混合液过滤，取过滤后的续液，即得

到最终供试品溶液。按 2.1 项下色谱条件进样测定，计算加

标回收率为 103.5%、103.0%、101.2%、102.7%、101.6%、

103.2%， 平均回收率为 102.5%，RSD 为 0.84%。

2.4.5 溶液稳定性试验

取 2.4.3 项下重复性试验的供试品溶液，配制后在第 0、

2、6、12、18、24 小时分别进样，稳定性试验 RSD 为 0.13%，

供试品溶液在 24 h 内保持稳定，满足实验要求。

2.4.6 耐用性试验

采用 Zafex Acutfex PW-C18 和 Torus C18 分别按照“2.1”

和“2.3”项下测定样品（批号：K23A001），样品中绿原

酸峰保留时间为 18min（Zafex Acutfex PW-C18 色谱柱）、

12min（Torus C18 色谱柱），分离度、理论踏板数均良好。

图 1  Zafex Acutfex PW-C18 色谱柱

图 2  Torus C18 色谱柱

2.5 样品测定结果

从 4 个不同批次的样品中取样，按照 2.3 节的方法制备

供试品溶液，随后在 2.1 节所述高效液相色谱条件下进样分

析。依据线性回归方程计算各样品的绿原酸含量，结果列于

表 1。

表 1  样品测定结果

编号 批号 平均含量（n=4） RSD(%)

1 E30002M 1.04mg/g 0.63

2 240102 0.32 mg/g 1.17

3 240903 0.65 mg/g 0.14

4 K23A001 0.83 mg/g 0.13

3 讨论

3.1 本研究比较了不同提取方法、不同溶剂、不同提

取时间对绿原酸含量提取的影响，根据比较结果最终选择

50% 甲醇加热回流 1 小时作为鼻舒适片的提取方式。

3.2 调查研究发现，高效液相色谱法测定药品中绿原

酸含量的色谱条件多使用甲醇 -0.1% 磷酸、乙腈 - 水或乙

腈 -0.1% 磷酸作为流动相。然而，在本实验中发现，乙腈 -

水及乙腈 -0.1% 磷酸这两种流动相组合无法实现鼻舒适片

中绿原酸与其他成分的有效分离，存在峰重合、拖尾等现象，

而甲醇 -0.1% 磷酸可以很好的分离鼻舒适片中绿原酸和其

他物质，分离度、理论塔板数均良好。

4 结论

本研究建立了高效液相色谱测定鼻舒适片中绿原酸含

量的方法，该方法准确、可靠，操作便捷，可用于鼻舒适片

中绿原酸含量的测定，为鼻舒适片的质量控制与成分分析提

供了科学依据。
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