
1 7 3 2 药物分析杂志 Chin J ph a rm A n a l 2 0 0 8
,

2 8 (10 )

H PL C 一 E L SD 法测定银杏露中银杏内醋 B 和银杏 内醋 C 含量

张勇
’ ,

周亚球
’ ,

陈法贵
2

(1
.

安徽中医学院现代中药安徽省重点实验室
,

合肥 23 00 3 1 ; 2
.

浙江大德药业集团有限公司
,

义乌 322 00 0)

摘要 目的
:
为控制银杏露药品的质量

,

建立高效液相色谱
一
蒸发光散射检测法测定菇类内醋的含量

。

方法
:
色谱柱为 Ul ti

-

m a [e 111 X B 一 c . 、
(4

.

6 m m x
25 o m m

,

5 卜m )
,

以水
一
甲醇

一
四氢吠喃(65

: 2 4: 1 1) 为流动相
,

流速
: l

.

o m L
·

而
。 一 ‘

,

柱温
:

30 ℃
,

检

测器漂移管温度
: 105 ℃

,

载气(空气 )流速
: 2

.

S L
·

m in
一 ’

,

进样量
:

20 卜L
。

结果
:
实验测得 3 批银杏露中银杏内酷 B 的含量约

在 29
.

8 林g
·

m L
一 ’
左右

,

银杏内醋 C 的含量约在 26
.

6 林g
·

m L
一 ’
左右

,

方法学考察结果良好
。

结论
:

本法方便准确
,

简单通用
,

重复性好
,

适用于银杏露制剂的质量控制
。
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银杏露是由白果仁和障菜两味中药制成的口服

溶液
,

具有镇咳
、

化痰
、

平喘等作用
,

临床
_

_

L常用于急

慢性支气管炎等症状川
。

由于原卫生部药品标准
“

银杏露
”

中无含量测定项
,

这就给药品生产和流通

中的质量控制带来影响
,

因此急需制定一个含量测

定方法来加以控制
。

相对银杏叶提取物及其相关制

剂
,

白果仁的质量研究较少 {2 {
,

2 005 年版中国药典

一部中记载白果药材含有菇类内醋
,

但记录的是鉴

别项
,

没有其含量 测定标准 L’〕
,

而另一味药材掉菜

的研究 更 少
。

我们参考银杏叶类制剂的相关报

道 〔‘
一 6

伙选择菇类内醋成分
,

包括银杏内醋 B 和银杏

内醋 C 作为含量测定的指标
,

采用高效液相色谱
-

蒸发光散射检测法对其含量进行了测定和分析
。

1 仪器与试药

岛津 LC 一 10 A 高效液 相色谱仪
,

美国 Al hec h

2 0 0 0 蒸发激光散射检测 器 (E LSD )
,

美国 W ele h U I
-

t im a le x B 一 c
18

(4
.

6 m m x 2 5 0 m m
,

5 林m )
,

浙大

N20 00 色谱数据工作站
,

METT LE R A( 子135 型电子天

平
,

超声波提取器 JL 18 O (2 2 0 V
,

5 0 H Z )
。

银杏 露 (规格
: 10 m L

·

支
一 ‘ ,

批号
:
06 1 101

,

06 1 102
,

06 120 1 )
,

浙江大德制药有限公司 ;银杏内醋

B 对照 品 (1 10 5 6 3 一 20 0 5 0 7 )
、

银杏 内酚 C 对照 品

(1 10 5 6 4 一 2 0 0 5 0 5 )
,

购 自中国药品生 物制品检定

所 ; 甲醇和四氢吠喃都为色谱纯
,

水为重蒸馏水
。

2 溶液的制备

2
.

1 对照品储备液 精密称取银杏内醋 B 对照品

7
.

80 m g 和银杏内醋 C 对照品 8
.

10 m g
,

置 ro m I
J

量

瓶中
,

用甲醇溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

即得对照品

储备液
。

2
.

2 供试品溶液川 取本品 6 支
,

精密移取 50
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加 2% 盐酸溶液 4 滴
,

用醋酸乙醋振摇提取 4

次(4 0
,

3 0
,

30
,

3 0 m L)
,

合并提取液
,

用 5 % 醋酸钠溶

液 4 0 m L 洗涤
,

分取醋酸钠液
,

再用醋酸乙醋 20 m L

洗涤
。

合并醋酸 乙酷提取液
,

用水洗涤 2 次
,

每次

2 0 m L
,

合并水洗液
,

用醋酸乙酷 20 m L 洗涤
,

合并醋

酸乙醋液
,

回收醋酸乙醋至干
,

残渣用甲醇溶解并转

移至 5 m L 量瓶中
,

加甲醇至刻度
,

摇匀
,

即得
。

3 色谱条件及系统适用性

色谱柱
:
美 国 W ele h U ltim a te l

’

M x B 一 e
ls

(4
.

6

m m x
25 0 m m

,

5 林m ) ;流动相
:
水

一 甲醇
一 四氢吠喃

(6 5
: 2 4 : 1 1 ) ;流速

: 1
.

0 m L
·

m in
一 ’ ;柱温

: 3 0 ℃ ;漂

移管温度
: 105 ℃ ;载气 (空气)流速

: 2
.

S L
·

m in
一 ’ ;

进样量
:

20 林L
。

理论塔板数银杏内醋 B 和银杏内

酷 C 都应不低于 30 0 0
,

分离度应不低于 1
.

5
。
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图 l 银杳内醋混合对照 品(A)
、

供试品 (B) 及阴性样品(C) 色谱图
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1
.

银杏内醋 C(g in k即lid e C) 2
.

银杏内酚 B (颐ri k即lid e B )

良好
。

4
.

2 精密度试验 取对照品储备液连续进样 6 次
,

测得银杏内醋 B 和银杏内醋 C 峰面积的 R SD 分别

为 1
.

2% 和 1
.

5 %
。

4
.

3 重复性试验 精密量取同一批号银杏露 50

m L
,

按
“ 2

.

2
”

项下方法制备 6 份供试品溶液进行测

定
,

银杏内醋 B 和银杏内醋 C 的 R S D 分别为 2
.

6 %

和 2
.

0 %
。

4
.

4 稳定性试验 取供试品溶液
,

分别在 0
,

1
,

2
,

4
,

8
,

12 h 进行测定
,

银杏内醋 B 和银杏内醋 C 的

R SD 分别为 1
.

5% 和 1
.

7 %
,

表明供试品溶液在 12 h

之内基本稳定
。

4
.

4 回收率试验 精密量取银杏露 6 份各 25 m L
,

各精密加人对照品储备液 1 m L
,

按
“ 2

.

2 ”

项下方法

制备溶液后测定
,

计
一

算银杏内醋 B 和银杏内醋 C 的

平均 回收率 (n = 6 )为 10 0
.

0 % 和 10 2
,

3 %
,

R SD 分

别为 4
.

0 % 和 2
.

8 %
。

4
.

5 阴性对照试验 按处方比例制取缺白果仁的

阴性样品 (研究用少量
,

按照标准项一 个处方 的量

制取)
,

精密量取 50 m L
,

照
“ 2

.

2 ”

项下方法
,

制备阴

性样品溶液后进行测定
,

结果对银杏内醋 B 和银杏

内醋 C 的含量测定无干扰
。

4
.

6 样品测定 按
“ 2

.

2
”

项下方法制备
,

用外标两

点法对数方程分别计算以下 3 批样品银杏内醋 B

和银杏内醋 C 的含量
,

结果见表 1
。〕

表 1 银杏露中银杏内醋 B 和银杏内酩 C

的含量 (鸿
·

m L
一‘
)

T a b 1 C o n te n t o f g in k go lid e B a n d gi n k g o lid e C

in G ink go D istilla te

批号

(b
,1 N o

.

)

银杏内酉旨C

(9 1, Ikg o li、le C )

银杏内酉旨B

(9 . rlk邵 ,ILde C )

0 6 1 1 0 1

0 6 1 102

27

26

4 方法学结果

4
.

1 线性关系考察 精密吸取
“
2

.

1 ”

项下对照 品

储备液 0
.

5
,

1
.

0
,

1
.

5
,

2
.

0
,

2
.

5
,

5
.

0 m L
,

分别置 5 m L

量瓶中
,

用 甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

分别吸取 20 卜L

注人液相色谱仪
,

测定
,

以峰面积的 自然对数为纵坐

标 Y
,

浓度的自然 对数为横坐标 X
,

进行线性回归
,

得银杏内酷 B
、

银杏内醋 C 的回归方程分别为
:

Y = 1
.

5 4 9 X + 4
.

7 2 8 厂 = 0
.

9 9 9 7

Y = 1
.

3 5 8 X + 5
.

2 2 8 r = 0
.

9 9 9 5

结果表明
:
银杏内醋 B 浓度在 7 8 ~ 7 80 林g

·

m l
J 一 ’

范

围内
,

银杏内醋 C 浓度在 81 一 81 0 卜g
·

m L
一 ’

范围

内
,

峰面积的自然对数与浓度的自然对数线性关系

06 1 20 1

3 1
.

4

2 9
.

8

2 8
.

3

5 讨论

5
.

1 曾参考文献选择水
一 正丙醇

一 四氢吠喃 (84
: 1 : 15 )系统和水

一
甲醇

一 四氢吠喃(6 5 : 2 5 : 10 )系

统 L6
一 9」

,

发现第 1 个系统的保留时间太长
,

1 个样品

分析完需要 60 m in 的时 间
,

并且峰宽较大 ; 而后 l

个系统保留时间适中
,

但是银杏内醋 C 和周围的杂

质峰的分离度只有 1
.

1
。

改变四氢吠喃和甲醇的比

例至水
一
甲醇

一 四氢吠喃 (65
: 2 4 : 1 1) 后

,

银杏内酷

B 和银 杏内醋 C 与周围的峰的分离度良好
,

并且 阴

性无干扰
,

经方法学考察
,

方法的重复性
、

稳定性
、

精
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密度
、

回收率试验均符合有关规定
,

可作为银杏露中

惦类内醋的含量测定方法
。

5
.

2 在前期的方法摸索实验中
,

我们选择银杏内醋

A
、

银杏内醋 B
、

银杏内醋 C 和白果内酷作为其中的

内控指标
,

但在白果药材和银杏露制剂中均未检测

到银杏内醋 A 和 白果内醋
,

因此最终选择了银杳内

醋 B 和银杏内醋 C 作为最终质控成分
。

5
.

3 关于白果仁及其制剂中菇类内酷的检测
,

一直

罕有报道
。

这是由于其含量低
,

对制剂的质量控制

易引起数据的误差
,

且其是否是镇咳
、

化痰
、

平喘的

有效成分还有待进一步研究
。
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