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［摘　 要］ 　 确定复方茵陈保肝口服液的制备工艺并建立质量标准。 采用紫外分光光度法，以滨蒿

内酯为对照品，在 ３４０ ｎｍ 处测定按照不同工艺制备的口服液中香豆素含量，以香豆素含量高低作

为优化标准。 利用薄层色谱法对口服液中茵陈、党参、淫羊藿进行定性鉴别。 用高效液相色谱法对

口服液成品香豆素含量进行测定。 口服液在料液比为 １ ∶ ２０，醇沉体积分数 ５０％，煎煮时间 ２ ｈ 条

件时香豆素含量最高。 薄层色谱中斑点清晰，阴性对照无干扰。 高效液相色谱法中滨蒿内酯在 ６．８
～１３６ μｇ 范围内具有良好的线性关系，平均加样回收率为 ９８．７９％，ＲＳＤ 为 １．３９％。 试验优化的制备

工艺方法简单可行，建立的质量标准适用于复方茵陈保肝口服液的质量控制。
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　 　 肝脏是动物体具有消化、解毒、免疫等重要功

能组织器官。 蛋鸡脂肪肝又称脂肪肝综合征或脂

肪肝出血性综合征［１］，是产蛋鸡常见的一种营养代

谢性疾病。 主要是脂肪在肝细胞内过分堆积，影响

肝脏的正常功能，严重的甚至引起肝细胞破裂，最
终导致肝内出血而死亡。 患脂肪肝的鸡群很难出

现产蛋高峰，产蛋率一般上升到 ８５％左右即开始逐

渐下降。
中医称脂肪肝为肝癖，在长期的实践中，积累

了丰富的治疗脂肪肝的经验［２］。 中药口服液是当

前中药生产中新兴的，由中药汤剂为基础发展而来

的热门剂型。 具有起效快、作用明显、方便携带、便
于保存等优点［３］。 复方茵陈保肝口服液全方由茵

陈、党参、柴胡、熟地、淫羊藿、益母草、牛膝七味中

药组成，具有清热解毒、活血化淤、滋养肝脏以及强

筋补肾、益气养精之功效［４－６］。 香豆素［７］ 是君药茵

陈中含有的主要成分，可以抑制肝脏中凝血因子的

合成，具有明显保肝作用。 后期的动物实验中证明

复方的口服液对禽类鹌鹑脂肪肝有防治作用。 研

究采用多因素分析与正交试验法，以滨蒿内酯为对

照品，通过紫外分光光度法测定口服液中香豆素的

含量，以其含量高低作为优选口服液制备工艺的标

准。 选取料液比、煎煮时间、醇沉时间为多因素，先
分别进行单因素试验，优选出每个因素最佳水平

后，以最佳水平及其相邻的两个水平进行正交试验

法选出口服液最佳提取工艺。 口服液制备工艺研

究完成后，采用薄层色谱法对口服液中茵陈、党参、
淫羊藿进行定性鉴别，并利用高效液相色谱法准确

测定口服液中香豆素的含量，以此建立口服液的质

量标准。
１　 材　 料

１．１　 主要药品 　 茵陈、党参、柴胡、熟地、淫羊藿、
牛膝、益母草（七种药材均购于四川成都温江惠明

路 ２１１ 号惠民大药房）、苯甲酸钠、苯甲酸、蒸馏水、
ＮａＯＨ、乙醇、甲醇、硫酸、乙酸乙酯、乙酸丁酯、乙
腈、滨蒿内酯对照品（中国药品生物制品检定所，
１５１１－２００００１ 批号）、茵陈对照药材（中国药品生物

制品检定所，２１５５５－２０１１０１ 批号）、党参对照药材

（中国药品生物制品检定所，１０７６６－２００４１ 批号）、
淫羊藿苷对照品 （中国药品生物制品检定所，
１１０７３７－２００４０５ 批号）。
１．２　 主要仪器 　 烧杯、锥形瓶 、玻璃棒 、过滤漏

斗、比色皿、ＵＶ１１００ 型紫外可见分光光度计（上海

天美科学仪器有限公司）；ＢＰ２１１Ｓ 型电子分析天平

（北京 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ 天平有限公司） 、旋转蒸发仪、１ＸＣ－

１１０Ａ 型超声波清洗器（济宁鑫欣超声电子设备有

限公司）、恒温水浴锅（余姚市亚星仪器 仪表有限

公司）、紫外分析仪 （郑州豫华仪器制造有限公

司）、ＨＰ１１００ 型高效液相色谱仪（美国惠普公司）、
硅胶 Ｇ 薄层板（青岛海洋化工厂）。
２　 方法与结果

２．１　 优选口服液制备工艺

２．１．１　 处方　 茵陈 ６ ｇ、党参 ６ ｇ、柴胡 ４ ｇ、熟地４ ｇ、
淫羊藿 ４ ｇ、牛膝 ２ ｇ、益母草 ２ ｇ。
２．１．２　 基本制备工艺　 取上述七味中药在 １０００ ｍＬ
大烧杯中加 １０ 倍的蒸馏水浸泡 ３０ ｍｉｎ，煎煮 ２ 次，
每次煎煮 １ ｈ。 待药液冷却至室温后，用漏斗滤过，
合并两次滤液。 随后置于离心机离心 １０ ｍｉｎ，取出

上层滤液，弃去残渣，对离心后的滤液进行浓缩，使
药液浓缩至相对密度 １．０２ ～ １．０５ ｇ ／ ｍＬ 即可。 待浓

缩液冷却后向其中加入 ９５％的乙醇使其药液里的

乙醇浓度达到 ６０％［４］，进行醇沉，搅拌均匀后放置

５ ℃冰箱静置 ２４ ｈ。 取出上清液过滤，用旋转蒸发

仪中回收滤液中的乙醇。 向回收乙醇后的药液中

加入蒸馏水使药液达到 ２８ ｍＬ。 向药液中加入

０．１ ｇ的苯甲酸钠和 ０．１ ｇ 苯甲酸，搅拌均匀，用０．２％
ＮａＯＨ 调 ｐＨ 值使药液 ｐＨ 值在 ５ ～ ７ 之间。 最后将

所制的 ２８ ｍＬ 的药液进行分装，灭菌，即可［８］。
２．１．３　 含量测定方法　 利用滨蒿内酯为对照品，用
紫外分光光度法在 ３４０ ｎｍ 处测定口服液中香豆素

含量［９］。 研究随机选取料液比为 １ ∶ １６，煎煮时间

为 １．５ ｈ，乙醇浓度为 ６０％，按照制备工艺制成的口

服液作为样品，对测定方法进行考评，结果表明该

方法简单易行，重复性好，可用于本研究的工艺

优化。
对照品溶液的制备：精密称取滨蒿内酯 ６．８ ｍｇ，
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置 １００ ｍＬ 量瓶中，加 ７０％乙醇稀释至刻度线，摇匀

即得。
供试品溶液的制备：精密量取样品１ ｍＬ置 １００ ｍＬ

量瓶中，加 ７０％乙醇稀释至刻度， 摇匀即得。
线性关系的考察：精密量取对照品溶液 １、 ２、

３、 ４、 ５、 ６ ｍＬ，分别置 ２５ ｍＬ 量瓶中，加 ７０％乙醇

稀释至刻度，摇匀［１０］。 以 ７０％乙醇为空白，照紫外

－可见分光光度法（《中国药典》 ２０１５ 年版四部通

则），在 ３４０ ｎｍ 的波长处测定吸光度，以吸光度

（Ｙ） 为纵坐标， 浓度 （Ｘ） 为横坐标绘制标准曲

线［１１］。 得回归方程为 Ｙ ＝ ０． ０５９７Ｘ － ０． ００８， ｒ ＝

０．９９９８。 结果表明，滨蒿内酯在 ２．７２～１６．３２ μｇ ／ ｍＬ
与吸光度呈良好的线性关系。

精密度试验：取稀释后的对照品溶液（浓度：

１０．８８ μｇ ／ ｍＬ），在 ３４０ ｎｍ 处连续测定 ６ 次吸光度。
结果 ＲＳＤ 为 ０．８４％，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取供试品溶液， 在 ３４０ ｎｍ 处于

０、１、 ２、３、４ ｈ 测定其吸光度，结果 ＲＳＤ 为 ０．４６％，
表明供试品在 ４ ｈ 内稳定。

重复性试验：分别取 ６ 份口服液，同法制备供试

品溶液，在 ３４０ ｎｍ 处测定吸光度，计算样品中香豆

素的含量。 结果 ＲＳＤ 为 １．０３％，表明方法重复性好。
回收率试验：采用加样回收法，先精密吸取已

知含量的样品口服液 １ ｍＬ 共 ６ 份，分别加入０．４９３、
０．５０７、０．６１３、０．６２２、０．７３８、０．７４５ ｍｇ 的滨蒿内酯对

照品，同法制成供试品溶液，测定它们的吸光度，计
算加样回收率。 结果香豆素平均回收率为９８．６４％，
ＲＳＤ 为 １．０７％，表明方法回收率良好。 回收率见表 １。

表 １　 加样回收率结果

Ｔａｂ １　 Ｓａｍｐｌｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒｅｓｕｌｔｓ
编号 取样量 ／ ｍＬ 样品香豆素含有量 ／ ｍｇ 滨蒿内酯加入量 ／ ｍｇ 测得量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

１ １ ０．７１８ ０．５７３ １．２８９ ９９．５９

２ １ ０．７１８ ０．５８２ １．２９０ ９８．２２

３ １ ０．７１８ ０．７１２ １．４１１ ９７．３９

４ １ ０．７１８ ０．７２３ １．４２４ ９７．５９

５ １ ０．７１８ ０．８５８ １．５７５ ９９．８６

６ １ ０．７１８ ０．８６２ １．５７３ ９９．１９

９８．６４ １．０７

　 　 样品含量测定：取三份相同制备工艺下制备的

口服液同法制成供试品溶液，分别在 ３４０ ｎｍ 处测

定其吸光度，计算香豆素含量。 结果分别为 ０．７１５、
０．７１７、０．７２３ ｍｇ ／ ｍＬ。
２．１．４　 单因素水平筛选　 上述所示制备工艺中没

有明确蒸馏水用量（料液比）、煎煮时间以及乙醇浓

度（醇沉体积分数） ［１１－１２］。 实验以这三个因素为考

察对象，其中料液比水平见表 ２，煎煮时间水平见

表 ３，醇沉体积分数水平见表 ４。

表 ２　 料液比

Ｔａｂ ２　 Ｆｅｅｄ ｒａｔｉｏ
编号 １ ２ ３ ４ ５ ６ ７

料液比 １ ∶ ６ １ ∶ １０ １ ∶ １４ １ ∶ １６ １ ∶ １８ １ ∶ ２０ １ ∶ ２２

表 ３　 煎煮时间
Ｔａｂ ３　 Ｂｏｉｌｉｎｇ ｔｉｍｅ

编号 １ ２ ３ ４ ５

煎煮时间 ／ ｈ ０．５ １ １．５ ２ ３

·７３·
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表 ４　 乙醇浓度

Ｔａｂ ４　 Ｅｔｈａｎｏｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
编号 １ ２ ３ ４ ５

乙醇浓度 ／ ％ ３０ ５０ ６０ ７０ ８０

　 　 进行单因素水平筛选时，控制其余两个因素不

变，其中进行料液比水平筛选时煎煮时间为 １．５ ｈ，
乙醇浓度为 ５０％；进行煎煮时间水平筛选时，料液

比为 １ ∶ １６，乙醇浓度为 ５０％；进行醇沉体积分数

水平筛选时，料液比为 １ ∶ １６，煎煮时间为 １．５ ｈ。
其余条件均按照制备工艺制成相应的口服液。 每

个单因素实验进行三次，按照上述含量测定方法测

定各自香豆素含量，以三次实验测得的含量的平均

值作为结果。 料液比水平浓度曲线见图 １，煎煮时

间水平浓度曲线见图 ２，醇沉体积分数水平见图 ３。

图 １　 料液比水平含量曲线

Ｆｉｇ １　 Ｌｉｑｕｉｄ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｔｈｅ ｌｅｖｅｌ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｃｕｒｖｅ

图 ２　 煎煮水平含量曲线

Ｆｉｇ ２　 Ｂｏｉｌｉｎｇ ｈｏｒｉｚｏｎｔａｌ ｃｕｒｖｅ

图 ３　 乙醇浓度水平含量曲线

Ｆｉｇ ３　 Ｅｔｈａｎｏｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｌｅｖｅｌ ｃｕｒｖｅ

　 　 本品为水溶性，主要成分为蒿属香豆素属于苷

类，查中国药典 ２０１５ 版第四部，５０％ ～ ７０％为乙醇

浸出苷类的范围。 故选择正交醇沉范围为 ５０％ ～
７０％。
２．１．５　 正交实验优选　 经过单因素实验确定最佳

料液比为 １ ∶ １８，最佳煎煮时间为 １．５ ｈ，最佳醇沉

分数为 ６０％。 为了更好地优化制备工艺，需对此三

种因素进行正交实验考察［１３－１５］。 正交实验因素水

平见表 ５，正交实验表见表 ６，依据正交实验表按照

上述基本制备工艺熬制口服液样品，每个水平熬制

三份，并依法进行香豆素含量测定，以三份测定平

均值作为结果。 结果见表 ７。

表 ５　 正交实验因素水平

Ｔａｂ ５　 Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｆａｃｔｏｒｓ

水平
料液比
（Ａ）

醇沉体积
分数 ／ ％（Ｂ）

煎煮时间
／ ｈ（Ｃ）

１ １ ∶ １６ ５０ １

２ １ ∶ １８ ６０ １．５

３ １ ∶ ２０ ７０ ２

·８３·
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表 ６　 正交实验表格

Ｔａｂ ６　 Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｔａｂｌｅ
水平 Ａ Ｂ Ｃ 总香豆素含量

１ １ １ １

２ １ ２ ２

３ １ ３ ３

４ ２ １ ２

５ ２ ２ ３

６ ２ ３ １

７ ３ １ ３

８ ３ ２ １

９ ３ ３ ２

表 ７　 正交实验结果

Ｔａｂ ７　 Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ
水平 Ａ Ｂ Ｃ 总香豆素含量 ／ ｍｇ

１ １ ∶ １６ ５０ １ ０．６１５

２ １ ∶ １６ ６０ １．５ ０．７１６

３ １ ∶ １６ ７０ ２ ０．６９０

４ １ ∶ １８ ５０ １．５ ０．７０５

５ １ ∶ １８ ６０ ２ ０．６８７

６ １ ∶ １８ ７０ １ ０．５３７

７ １ ∶ ２０ ５０ ２ ０．７７２

８ １ ∶ ２０ ６０ １ ０．５７３

９ １ ∶ ２０ ７０ １．５ ０．７２５

　 　 经筛选得出水平 ７：即料液比 １ ∶ ２０，醇沉体积

分数 ５０％，煎煮 ２ ｈ 为最佳制备工艺。
２．１．６　 最佳制备工艺　 取上述七味中药在 １０００ ｍＬ
大烧杯中加至 ５６０ ｍＬ 蒸馏水浸泡 ３０ ｍｉｎ，煎煮

２ 次，每次 ２ ｈ。 待药液冷却后，用滤布滤过，合并

两次滤液。 弃去残渣，对滤液进行浓缩，使药液浓

缩至相对密度 １．０２～ １．０５ ｇ ／ ｍＬ 即可。 待浓缩液冷

却后向其中加入浓度为 ５０％乙醇进行醇沉，搅拌均

匀后放置 ５ ℃冰箱静置 ２４ ｈ。 取出上清液过滤，用
旋转蒸发仪中回收滤液中的乙醇。 向回收乙醇后

的药液中加入蒸馏水使药液达到 ２８ ｍＬ。 向药液

中加入 ０．１ ｇ 的苯甲酸钠和 ０．１ ｇ 苯甲酸，搅拌均

匀，用 ０．２％ＮａＯＨ 调 ｐＨ 值使药液 ｐＨ 值在 ５ ～ ７ 之

间。 最后将所制的 ２８ ｍＬ 的药液进行分装，灭菌，
即可。

２．２　 口服液质量标准

２．２．１　 茵陈的定性鉴别　 取口服液 １０ ｍＬ，用乙酸

乙酯提取 ２ 次，每次 １５ ｍＬ，合并醋酸乙酯提取液，
将提取液蒸干，残渣加甲醇 １ ｍＬ 使溶解，作为供试

品溶液。 取茵陈对照药材 １ ｇ，加甲醇 ２０ ｍＬ，超声

处理 ３０ ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇 １ ｍＬ 使

溶解，作为对照药材溶液。 取按照处方工艺制成的

不含茵陈的样品，同法制成阴性对照液。 按照 ＴＬＣ
法（《中国药典》 ２０１５ 版四部通则 ０５０２）试验分别

吸取上述溶液 ５～１０ μＬ，分别点同一硅胶 Ｇ 薄层板

上，以乙酸丁酯·甲酸－水（７ ∶ ２．５ ∶ ２．５）为展开剂，
展开，取出，晾干。 置紫外灯（３６５ ｎｍ）下检视［１６－１７］。
结果见图 ４。 供试品与对照药材在相同位置上显相

同颜色的荧光斑点，阴性对照品无干扰。

图 ４　 茵陈定性鉴别图

Ｆｉｇ ４　 Ｙｉｎ ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｃｈａｒｔ

２．２．２　 党参的定性鉴别　 取口服液 １０ ｍＬ，加水饱

和的正丁醇提取 ２ 次，每次 １０ ｍＬ，合并两次正丁醇

液，将其蒸干，残渣加甲醇 １ ｍＬ 溶解，作为供试品

溶液。 另取党参对照药材 １ ｇ，先加少许水使湿润，
再加正丁醇 １０ ｍＬ，超声处理 １５ ｍｉｎ，进行滤过，将
滤液蒸干，残渣加甲醇 １ ｍＬ 溶解，作为对照药材溶

液。 再按处方比例，取按照相同制备工艺制成的缺

党参的样品，同法制成阴性对照液。 按照（２０１５ 年

版《中华人民共和国药典》四部通则 ０５０２）试验，吸
取上述溶液各 ５～１０ μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ 薄层

板上，以正丁醇－冰醋酸－水（７ ∶ １ ∶ ０．５）为展开剂，

·９３·
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展开，取出，晾干，随后喷上１０％硫酸乙醇溶液，在
１０５ ℃条件下加热，直至斑点显色清晰［１８］。 结果见

图 ５。 供试品与对照药材在相应位置上显相同颜色

的斑点，阴性对照无干扰。

图 ５　 党参定性鉴别图

Ｆｉｇ ５　 Ｃｏｄｏｎｏｐｓｉｓ ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍａｐ

２．２．３　 淫羊藿的定性鉴别　 取口服液 １０ ｍＬ，加甲

醇 ２０ ｍＬ，摇匀后离心，取出上层清液，蒸干，残渣

加甲醇 １ ｍＬ 溶解，作为供试品溶液。 取同工艺制

备的缺淫羊藿的样品口服液，同法制成阴性对照溶

液。 另取 适 量 淫 羊 藿 苷 对 照 品， 加 甲 醇 制 成

０．５ ｍｇ ／ ｍＬ的溶液，作为对照品溶液。 吸取上述溶

液各 ５～１０ μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上，以
乙酸乙酯－丁酮－甲酸－水（１０ ∶ １ ∶ １ ∶ １）为展开剂，展
开后取出、晾干，置于紫外光灯（３６５ ｎｍ）下检视［１９］。
结果见图 ６。 供试品色谱与对照品色谱相应的位置

上，显相同颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰。

图 ６　 淫羊藿定性鉴别图

Ｆｉｇ ６　 Ｅｐｉｍｅｄｉｕｍ ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍａｐ

２．２．４　 高效液相色谱法测香豆素含量　 色谱条件：
色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ－Ｃ１８（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相：乙腈－水（３４ ∶ ６６）；检测波长：３４０ ｎｍ；
流速：１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：２５ ℃。

对照品溶液的制备：精密称取滨蒿内酯 ６．８ ｍｇ，
置 １００ ｍＬ 量瓶中，加甲醇 ６０ ｍＬ 超声溶解 ３０ ｍｉｎ，
加甲醇至刻度线，摇匀即得对照品溶液。

供试品溶液的制备：精密吸取口服液 １ ｍＬ，置
１００ ｍＬ 量瓶中，加甲醇 ６０ ｍＬ 超声溶解 ３０ ｍｉｎ，随
后加甲醇稀释至刻度线，摇匀，经 ０．４５ μｍ 微孔滤

膜滤过，即得供试品溶液。
系统适应性实验：精密吸取供试品溶液与对照

品溶液各 １０ μＬ，按色谱条件进行测定。 结果显示，
滨蒿内酯主峰保留时间在 ８．４ ｍｉｎ，供试品主峰保

留时间与其一致，并且与其他组分分离良好。 口服

液高效液相色谱图见图 ７，滨蒿内酯高效液相色谱

图见图 ８。
线性关系考察：精密吸取 ６８ μｇ ／ ｍＬ 滨蒿内酯

对照品溶液 １、５、１０、１５、２０ μＬ，按上述色谱条件测

定峰面积。 以峰面积为纵坐标，绝进样量为横坐

标，绘制标准曲线，得回归方程为：Ｙ ＝ ６ × １０６Ｘ ＋

１８２６３，ｒ＝ １。 结果表明，滨蒿内酯在 ６．８～１３６ μｇ 范

围内与峰面积有良好的线性关系。
精密度试验：精密吸取 ６８ μｇ ／ ｍＬ 滨蒿内酯对

照品溶液 １０ μＬ，按照色谱条件，重复进样 ６ 次，测
定其峰面积，结果 ＲＳＤ 为 ０．５８％，表明仪器精密度

良好。
稳定性试验：取同一供试品溶液，分别于配制

后 ０、２、６、２４ ｈ 进样 １０ μＬ，测定峰面积，结果其

ＲＳＤ 为 ０．６３％，表明供试品溶液在 ２４ ｈ 内稳定。
重复性试验：取同一口服液按上述供试品制备

方法制得 ６ 份供试品溶液，各进样 １０ μＬ，记录峰面

积，并计算香豆素含量，结果 ＲＳＤ 为 １．８２％，表明方

法重复性良好。
回收率试验：采用加样回收法，精密吸取已知

含量的口服液 １ ｍＬ，共 ６ 份，分别精密加入滨蒿内

酯对 照 品 ０． ３４５、 ０． ３５１、 ０． ４３２、 ０． ４４５、 ０． ５１８、
０．５２８ ｍｇ。 按供试品制备方法制成加样回收供试
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液，分别进行含量测定，计算回收率［２０］。 结果平均

回收率为 ９８．１２％，ＲＳＤ 为 １．１９％。 表明方法回收率

良好。 结果见表 ８。

图 ７　 口服液高效液相色谱图

Ｆｉｇ ７　 Ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ

图 ８　 滨蒿内酯高效液相色谱图

Ｆｉｇ ８　 Ｓｃｏｐｏｌａｃｔｏｎｅ ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ

表 ８　 加样回收率结果

Ｔａｂ ８　 Ｓａｍｐｌｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒｅｓｕｌｔｓ
编号 取样量 ／ ｍＬ 样品香豆素含有量 ／ ｍｇ 滨蒿内酯加入量 ／ ｍｇ 测得量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

１ １ ０．４３６ ０．３４５ ０．７７３ ９７．６８

２ １ ０．４３６ ０．３５１ ０．７７６ ９６．８７

３ １ ０．４３６ ０．４３２ ０．８６７ ９９．７７

４ １ ０．４３６ ０．４４５ ０．８６８ ９７．０８

５ １ ０．４３６ ０．５１８ ０．９４４ ９８．０７

６ １ ０．４３６ ０．５２８ ０．９６０ ９９．２４

９８．１２ １．１９

　 　 样品测定：取三份口服液按供试品制备方法制

成供试品溶液，进样 １０ μＬ 测定峰面积，每份样品

测定 ２ 次，以 ２ 次测定结果的平均值作为测定值，
计算香豆素含量。 结果分别为 ０． ４３５、 ０． ４３９、
０．４３４ ｍｇ ／ ｍＬ。
３　 讨论与结论

３．１　 制备工艺优化　 实验在进行口服液制备工艺

优化试验前，参考了常明向等［１５］ 瘟必清口服液制

备工艺研究（君药茵陈）、黄雄等［１６］栀子－茵陈药对

提取工艺研究和肖琼等［１３］ 中药醇沉工艺的关键影

响因素初步确定了本口服液提取工艺的影响因素：
浸泡时间、药液相对密度、煎煮时间、乙醇浓度、料
液比，并通过以上因素进行预试验后发现，料液比、
煎煮时间、乙醇浓度三个因素对本口服液制备工艺

的影响较大。 浓缩药液相对密度在 １．０２～１．０５ ｇ ／ ｍＬ，
浸泡时间在 ３０ ｍｉｎ 适宜。 如果药液太浓，会导致进行

醇沉时药液凝固较多，最后影响口服液质量。 先对

料液比、煎煮时间、乙醇浓度进行单因素水平筛选，

·１４·
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试验时先用大梯度进行筛选，找出合适范围后，在
范围内逐步将梯度缩小，进行制备工艺的优化。 单

因素筛选完成后，再结合正交试验法，进一步筛选

出最佳工艺。 综合筛选提取工艺中的主要影响因

素，使优选的提取工艺科学合理，并能有效反映该

药对药效物质的影响和变化规律，并且通过多次平

行试验可以减少误差，更具科学性和参考价值，可
以为今后口服液工艺优化提供参考。
３．２　 质量标准研究　 口服液质量标准的创建一般

分为两个部分。 第一部分为定性鉴别，第二部分为

定量检测。 国内外至今有关口服液质量标准创建

的研究一般都公认这两个部分可以把控口服液的

质量。 在薄层色谱中，由于待检样品为口服液，故
不能直接按照《中国药典》上的鉴别方法进行定性

测定。 应同时结合文献，用相应的方法将口服液样

品制成供试品，再进行定性鉴别。 本试验参考李建

民等［１２］在创建清肝利黄口服液质量标准中，对茵

陈进行薄层鉴别；张玉杰等［１０］ 在创建参芪苓口服

液的薄层色谱鉴别中，对党参进行薄层鉴别；陈林

等［１１］抗氧化口服液质量标准研究中对淫羊藿进行

薄层鉴别，作为定性部分。 参考万丽等［７］ 茵陈中总

香豆素的含量测定中对茵陈进行 ＨＰＬＣ 法测定含

量，作为定量部分。 因而选择茵陈、党参、淫羊藿作

为定性对象。 选择香豆素含量作为定量对象。 由

此创建了本口服液质量标准。 经试验后发现，展开

剂种类及其比例应尽量以药典为主，这样各试样中

的组分可以达到较好的分离。 在用 ＨＰＬＣ 法测定

含量过程中，对色谱条件进行了探索，其中流动相

在甲醇与水、乙腈与水中进行探索，发现选择流动

相为乙腈 ∶ 水（３４ ∶ ６６）时，可以使试验中口服液各

组分达到良好的分离。 通过对单因素进行实验，找
出单因素最佳水平，并结合正交实验分析法，筛选

出最佳工艺为料液比 １ ∶ ２０，煎煮时间 ２ ｈ，乙醇浓

度 ５０％。 用 ＴＬＣ 法定性鉴别口服液中茵陈、党参、
淫羊藿，均有较好的结果。 高液相色谱法中，口服

液中主峰与杂峰有较好的分离，滨蒿内酯保留时间

适宜。 口服液与滨蒿内酯均在 ８．４ ｍｉｎ 左右出峰，最
后测得口服液中香豆素含量平均为 ０．４３６ ｍｇ ／ ｍＬ。
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