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ＨＰＬＣ法测定千柏鼻炎片中的金丝桃苷
苏　健

（昆明市食品药品检验所，云南 昆明 ６５００３２）

摘要：采用ＨＰＬＣ外标法测定１０批千柏鼻炎片中的金丝桃苷，色谱条件为，十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂，Ｖ
（乙腈）∶Ｖ（０２％醋酸溶液）＝１６∶８４为流动相，柱温为３０℃，流速为１ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为３６０ｎｍ．在此条件下
色谱柱的理论塔板数（ｎ）大于１００００，目标成分色谱峰的分离度（Ｒ）大于１５，拖尾因子（Ｔ）大于０９５、小于
１０５，色谱条件均能达到《中华人民共和国药典》２０１０年版中高效液相色谱法的定量检测要求，满足该复方制剂
中单一有效成分的定量测定．测定结果表明，１０批千柏鼻炎片中的金丝桃苷平均为每片０８４８６ｍｇ．平均回收率
为９６９０％，ＲＳＤ为０４１％（ｎ＝９）．
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　　千柏鼻炎片为《中华人民共和国药典》２０１０年
版的收载品种，由菊科植物千里光 Ｓｅｎｅｃｉｏｓｃａｎｄｅｎｓ
ＢｕｃｈＨａｍ．为君药制成的片剂，具有清热解毒，活
血祛风，宣肺通窍之功效，可治疗急慢性鼻炎、鼻窦

炎，其质量标准中无含量测定项目［１］．植物化学研
究［２－３］表明，黄酮类化合物在抗炎、抗变态反应、抗

微生物、抗肿瘤［４］等多方面都有一定的药理作用．千
里光的抗炎作用主要源于所含的黄酮类成分［５］，而

金丝桃苷是该植物中最主要的黄酮类成分［６］，具有

抗炎、抗菌、止咳等显著的药理活性，与千柏鼻炎片

功效接近，可作为指标性成分对千柏鼻炎片进行质

量控制．因此，本试验拟建立高效液相色谱法测定千
柏鼻炎片中金丝桃苷的含量（质量分数），旨在为进

一步完善该制剂的质量控制提供新方法．

１　仪器与材料

１１　仪器
ＳＨＩＭＡＤＺＵ２０Ａ型高液相色谱仪（日本岛津公

司）；ＤＥＮＶＥＲＴＢ－２１５Ｄ型百万分之一分析天平；
ＦＵＮＧＩＬＡＢ超声清洗器；ＴｈｅｒｍｏＧｏｌｄ色谱柱（Ｃ１８填
料，４６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）．
１２　材料

金丝桃苷供含量（质量分数）测定用，中国药品

生物制品检定所提供，批号１１１５２１～２０１００４）；水
为超纯水；乙腈为色谱纯；其他试剂均为分析纯；千

柏鼻炎片样品为广东省多家药厂生产．

２　方法与结果

２１　检测方法
２１１　色谱条件

采用不同的柱温、不同比例的流动相及不同的流

速进行试验，最终确定色谱条件为：十八烷基硅烷键

合硅胶为填充剂，流动相用Ｖ（乙腈）∶Ｖ（０２％醋酸溶
液）＝１６∶８４的混合溶液，柱温 ３０℃，流速为
１ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长３６０ｎｍ，进样量为对照品溶液和
供试品溶液各１０μＬ．理论塔板数（ｎ）以金丝桃苷峰



计算不低于１００００．在此条件下（见下图１），金丝桃
苷对照品峰的拖尾因子（Ｔ）为１０２，千柏鼻炎片样品
中金丝桃苷和邻近峰分离度（Ｒ）为２６，阴性对照样
品无干扰，由此可知，满足定量测定的技术要求．
２１２　检测波长的选择

取金丝桃苷对照品适量，用体积分数为７５％甲
醇溶解，以相同溶剂作随行空白对照，２００～４００ｎｍ
波长范围扫描，金丝桃苷在３６０ｎｍ波长处有最大吸
收，故选择３６０ｎｍ作为千柏鼻炎片中金丝桃苷的含
量（质量分数）测定波长．
２２　对照品溶液的制备

精密称取金丝桃苷对照品适量，加体积分数为

７５％甲醇制成质量浓度为４０μｇ／ｍＬ的溶液，用时取
出，再用０４５μｍ微孔滤膜过滤，即可得到．
２３　供试品溶液的制备

取待测样品２０片，除去包衣，精密称定其质量，
研细，取约１０ｇ，精密称定，加入体积分数为７５％甲
醇５０ｍＬ，再称定质量，超声２０ｍｉｎ，放冷，用体积分
数为７５％甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤
液，即得供试品溶液．
２４　方法学考察
２４１　线性关系考察

按２２项下方法制备金丝桃苷对照品溶液，质
量浓度分别为０３５６，１７８０，３５６０，１７８２０，３５６４０，
１７８２２０，３５６４４０，１７８２２２０μｇ／ｍＬ，按２１１项下
色谱条件测定，以质量浓度为横坐标（Ｘ），对照品峰
面积积分值为纵坐标（Ｙ），得到回归方程为：Ｙ＝
１１０９２２Ｘ－３４１６２５．结果表明，金丝桃苷质量浓
度在０３５６～１７８２２２０μｇ／ｍＬ之间与峰面积呈良
好线性关系，ｒ＝０９９９９（ｎ＝８）．
２４２　精密度试验

精密吸取 ２２项下的对照品溶液 １０μＬ，按
２１１项下色谱条件，连续进样９次，测得峰面积积
分值的平均值为３７２６６５，ＲＳＤ＝００３％（ｎ＝９）．
２４３　稳定性试验

取同一批号千柏鼻炎片（批号１３０７３），制成供
试品溶液，按２１１项下色谱条件测定８次，每次间
隔４ｈ，测得峰面积积分值平均值为４７７０１１，ＲＳＤ＝
０３５％（ｎ＝９）．结果表明，样品在３２ｈ内稳定．
２４４　重复性试验

取同一批号千柏鼻炎片（批号１３０７３），制成供
试品溶液，按２１１项下色谱条件外标法测定金丝
桃苷的含量（质量分数），金丝桃苷的平均含量（质

量分数）为每片０９７１７ｍｇ，ＲＳＤ＝０５７％（ｎ＝６）．
结果表明，该方法重现性良好．
２４５　加样回收率试验

取已知含量（质量分数）的千柏鼻炎片（批号

１３０７３，０９７１７ｍｇ／片），除去包衣，研细，取９份，每
份０５ｇ，精密称定，再分别加入金丝桃苷对照品适
量，按２３项下方法制备供试品溶液，并测定金丝桃
苷含量（质量分数），其平均回收率为 ９６９０％，
ＲＳＤ＝０４１％（ｎ＝９），结果见下表１．

表１　金丝桃苷加样回收率试验结果（ｎ＝９）

取样量

／ｇ
测定量

／ｍｇ

样品中金

丝桃苷的

量／ｍｇ

对照品

测得量

／ｍｇ

对照品

加入量

／ｍｇ

回收率

／％

０５００４ １９５２６ １１１０２ ０８４２４ ０８６６４ ９７２３

０５０２６ １９５４９ １１１５１ ０８３９８ ０８７２３ ９６２７

０５１０２ １９８８８ １１３２０ ０８５６８ ０８８８２ ９６４６

０５０３３ ２１０７８ １１１６６ ０９９１２ １０２０７ ９７１１

０５０４１ ２１０２５ １１１８４ ０９８４１ １０１１１ ９７３３

０５０２８ ２０９１７ １１１５５ ０９７６２ １００８５ ９６８０

０５０６７ ２３０２８ １１２４２ １１７８６ １２１４３ ９７０６

０５０８２ ２３５９８ １１２７５ １２３２３ １２６６７ ９７２８

０５１１４ ２３７９２ １１３４６ １２４４６ １２８９３ ９６５３

２５　样品测定
取不同厂家不同批号的样品共１０批，按照２２

和２３项下制备对照品溶液和供试品溶液，按２１１
项下色谱条件测定，以峰面积积分值外标法计算千柏

鼻炎片中金丝桃苷的质量分数，结果见下表２．
（下转第９１页）
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院的高血压、肺炎、支气管肺炎等３ａ来百分比均比
较低，这与蒋彬［１］调查上海某院基本药物使用情况

分析中非基本药物如抗糖尿病药、抗生素、上呼吸道

感染和心脑血管疾病用药量排名始终居高不下的结

果相似，提示目录中药物不能覆盖某些常见疾病，比

如高血压、肺炎、支气管肺炎、糖尿病等疾病的治疗，

需要调整增加，因此本文的调查结果可为有关部门

修订基本药物目录提供参考．统计结果也表明，同一
病种医院使用的基药品种百分比逐年升高．李兴德
等［２］研究结果显示，２００９版国家基本药物目录主要
针对基层医疗机构制定，对二级以上医院适用性不

强；一些临床使用广泛、疗效较好的药品未纳入目

录，比如所列入的心血管系统和内分泌系统药品较

少，抗肿瘤药物无一列入．苗玉莲［３］的研究结果显

示，部分高发病药物缺乏，慢性病药品需求多，基本

药物品种少，不能满足临床需要，如糖尿病的胰岛素

注射液未列入目录等．因此，有关部门应在制定目录
时给予地方更多的自主权，根据地方病种、用药习惯

等选择药品，并将其纳入目录．
由表３可知，２００９～２０１１年有部分非基本药品

品种采购金额占采购总金额的百分比较高，这在一

定程度说明了医生的用药习惯和对基本药物概念的

了解缺乏一定的认知度，这与蒋彬［１］的调查分析结

果基本相同，蒋彬认为医务人员对基本药物政策了

解不全面，医师受利益驱动开高价药、新剂型、进口

药替代原来的普通剂型．因此建议加大对国家基本
药物宣传力度，医院要制定基本药物处方集，而医生

要根据病情首选基本药物，各科室要将基本药物使

用率纳入考核指标，全面实施国家基本药物制度［４］．
综上所述，自２００９年基本药物制度实施以来，

２００９～２０１１年所统计的两家医院大部分主要病种
使用的基本药物品种数占基本药物目录治疗该疾病

品种数百分比均在４０％以上，提示目录中药物不能
覆盖某些常见疾病的治疗范围，需要调整增加，以满

足二级以上医院治疗疾病的需要．
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表２　样品测定结果（ｎ＝１０）

批号 质量分数／（ｍｇ·片 －１） 平均值／（ｍｇ·片 －１）

１３０７０ ０９６４７ ０９５８８ ０９６１８
１３０７１ ０９５５３ ０９５１４ ０９５３４
１３０７２ ０９８９２ ０９９０６ ０９８９９
１３０６７ ０８１５５ ０８１０２ ０８１２８
１２０４９ １１０２７ １０９９８ １１０１２
１２０９０３ ０７１５７ ０７１６６ ０７１６２
１２１００１ １００３４ １０１１５ １００７４
１３０２０２ ０６６８３ ０６６２２ ０６６５２
１３０５０１ ０４３５１ ０４２９４ ０４３２２
１３０８０２ ０８４４２ ０８４８５ ０８４６４

３　讨论

１）千柏鼻炎片是治疗鼻炎鼻窦炎疗效很好的
一个中药制剂，现行质量标准中仅有鉴别和常规的

检查项目而并无含量（质量分数）测定项目，该标准

不能全面地控制药品的内在质量，因此检测该制剂

中的有效成分金丝桃苷可更有效地控制药品质量，

并进一步规范企业的生产．
２）金丝桃苷是千里光中的主要黄酮类有效成

分［７］，采用高效液相色谱法定量检测千里光中的金

丝桃苷方法成熟［８］．通过试验研究可以看出，不同厂

家不同批次制剂的金丝桃苷的质量分数存在一定差

异，这表明制剂中的主药千里光品质差异较大．试验
采用ＨＰＬＣ外标法测定金丝桃苷，所用方法的准确
度、灵敏度、回收率、重现性等方面均可达到药品分

析技术的要求，本研究方法及结果可为进一步完善

提高该制剂的质量标准提供参考．
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