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赶黄草口服液质量标准研究
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摘要:在探索赶黄草口服液的制备工艺基础上,进行赶黄草口服液的质量标准研究。采用第一次加入药材量12倍量的水

煎煮2h,第二次加入药材量8倍量的水煎煮1h,过滤,合并滤液浓缩至相对密度为1.02,加乙醇至醇含量为80%,静置

1d后回收乙醇,活性炭作为助滤剂,蔗糖为调味剂,灌封于20mL易折塑料瓶中,水浴式热压灭菌(125℃/0.125MPa,

20min)后制得赶黄草口服液。对其性状、相对密度、pH值进行检查,采用薄层色谱(TCL)对该制剂中没食子酸进行鉴

别,采用紫外分光光度法测定指标成分没食子酸的含量,得回归方程为:y=51.976x-0.0157(R2=0.9992),在0.0124

~0.0620mg·mL-1范围内线性关系良好。制备的赶黄草口服液各项指标均符合《中国药典》2010年版的有关规定,没

食子酸含量为2.94mg·mL-1,平均回收率为98.0%,RSD值为1.42%。该制剂制备工艺简单可行,通过其质量标准研

究,为建立赶黄草口服液的质量标准提供依据。
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赶黄草(PenthorumchinensePursh)为虎耳草科扯根菜属多年生草本植物,学名扯根菜,别名水泽兰,水杨柳

等。赶黄草中含有黄酮、没食子酸、槲皮素、有机酸、谷甾醇、挥发油等成分,其中有效成分主要是槲皮素和没食

子酸[1]。相关研究表明[2-5],槲皮素和没食子酸可降低血清转氨酶,具有抗乙肝病毒和保肝的功效,长期以来被

用于改善饮酒和药物所致的肝脏损伤,如酒精性肝损伤。目前,赶黄草的制剂主要为颗粒剂、茶剂、胶囊剂等,而
赶黄草口服液制剂尚在研究中。本实验采用煎煮法提取赶黄草中有效成分,确定赶黄草口服液的制备方法,拟
定赶黄草口服液的质量标准,为赶黄草上市提供基础数据。

1材料与方法

1.1材料与试剂

赶黄草(四川省古蔺宏安药业有限公司,批号:140403);没食子酸对照品(中国药品生物制品检定所,批号:

110831-200302,供含量测定用);薄层层析硅胶GF254(烟台江友硅胶开发有限公司,层析级);羧甲基纤维素钠

(成都市科龙化工试剂厂,实验纯);无水乙醇、氯仿、乙酸乙酯、乙酸、三氯化铁等为分析纯。

1.2仪器与设备

FA2004分析天平(上海恒平科学仪器有限公司);T6紫外分光光度计(普析通用仪器有限责任公司);PHS-
29A数显pH计(上海仪电科学仪器股份有限公司);UV-Ⅲ紫外分析仪(成都名驰仪器有限责任公司);WS70-1
红外快速干燥箱(金坛市华龙实验仪器厂);SHB-IV双 A循环水式多用真空泵(郑州长城科工贸有限公司);

KMR-10超纯水机(成都浩纯仪器设备有限责任公司);Φ500杀菌锅(东亚制药装备制造公司);GR-ZGF-40易折

塑料瓶口服液灌封机(上海贵锐包装机械有限公司)。
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2赶黄草口服液的制备工艺

称取赶黄草茎835g置10L纯水中,浸泡20min,微沸煎煮2h,过滤;将滤渣于6.72L纯水中微沸煎煮

1h,过滤,合并滤液;滤液在70℃条件下浓缩至相对密度为1.02,在浓缩液中加乙醇并快速搅拌至醇含量为

80%,静置1d后,滤液常压蒸馏回收乙醇,残液冷却至室温;称取52g活性炭作为助滤剂过滤,滤液加入67g蔗

糖,混匀,加水至1000mL,过滤并进行半成品检验。检验合格后灌封于20mL易折塑料瓶中。水浴式热压灭

菌(125℃/0.125MPa,20min)后即得赶黄草口服液。

3赶黄草口服液的质量标准研究

3.1性状

本品为棕黄色澄清液;味苦,微甜。

3.2鉴别

1)取适量药液于试管内,滴加FeCl3 溶液,药液立即出现黑色沉淀。加入稀HCl,黑色沉淀逐渐变淡。

2)准确称取没食子酸对照品75mg,加水25mL溶解,配制成3mg·mL-1没食子酸对照品溶液。将氯仿、

乙酸乙酯、乙酸按5∶4∶1的比例配制作为展开液。分别用毛细管吸取少量口服液样品与对照品溶液点样,展
开,干燥后置于紫外灯下检视(UV=254nm)。样品与对照品一致(Rf=0.79),表示样品中含没食子酸。

3.3检查

表1 口服液装量差异

Tab.1 Contentuniformityoforalliquid

编号 1 2 3 4 5 平均值

容量/mL 19.7 19.8 19.6 19.7 19.5 19.66

表2 口服液pH值

Tab.2 pHvalueoforalliquid

编号 1 2 3 4 5 平均值

pH值 4.53 4.48 4.50 4.51 4.52 4.52

表3 口服液相对密度

Tab.3 Relativedensityoforalliquid

编号 1 2 3 4 5 平均值

相对密度 1.02 1.02 1.02 1.02 1.02 1.02

3.3.1口服液装量差异检查 随机从样品中选取5个赶黄草口

服液样品,分别测量其容量,结果见表1。

由上表可知,口服液装量小于20mL,按药典规定:少于标示

装量不得多于1支,并不得少于标示量的95%。因此该批次口

服液装量差异检查为不合格[6]。

3.3.2口服液pH值的检测 随机从样品中选取5个赶黄草口服

液样品,分别用数显pH计测量pH值,结果见表2。拟定赶黄草

口服液pH值在4.5~6.0之间。

3.3.3相对密度测定 随机从样品中选取5个赶黄草口服液样

品,分别用婆梅氏比重计测量相对密度,结果见表3。拟定赶黄

草口服液相对密度在1.00~1.05之间。

3.4含量的测定

本实验以赶黄草口服液中的没食子酸为指标成分,运用紫外

分光光度法测定赶黄草口服液的含量。

3.4.1标准曲线的绘制 精确称取15.50mg没食子酸对照品于50mL容量瓶中,用纯水溶解定容得没食子酸

标准溶液。分别精密移取此标准溶液0.0,2.0,4.0,6.0,8.0,10.0mL,于6个50mL容量瓶中,定容,摇匀,在

λ=270nm处测定吸光度A 值,以水为空白液,以含量y对吸光度x 做标准曲线,得回归方程为:y=51.976x-
0.0157(R2=0.9992),在0.0124~0.0620mg·mL-1范围内线性关系良好。

3.4.2样品中没食子酸含量的测定 精密量取5.0mL样品于250mL容量瓶中,用水定容,即得供试品溶液。

在270nm处测定其吸光度值A,重复3次,口服液中没食子酸的平均含量为2.94mg·mL-1。

3.4.3精密度测定 准确称取7.700mg没食子酸于50mL容量瓶内,摇匀,吸取10mL溶液于另50mL容量

瓶中,摇匀,在270nm处平行测定6次,RSD值为0.624%(n=6),说明该方法精密度良好。

3.4.4稳定性测定 精密量取供试液3.0mL,每隔1h取样,在270nm处平行测定5次,结果表明样品在4h内

稳定性良好,RSD值为0.33%(n=5)。

3.4.5回收率实验 分别精密移取1.0mL样品于6只50mL容量瓶中,加入0.7mg没食子酸标准品,加水定
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容,平行测定6次,结果见表4,回收率为98.0%,RSD值为1.42%,结果表明该方法的准确度良好。

表4 没食子酸回收实验结果

Tab.4 Resultofrecoveryofgallicacid

编号 已知量/mg 加入量/mg 测得量/mg 回收率/% 平均值/% RSD/%
1 2.7878 0.7260 3.500 98.2
2 2.7864 0.7075 3.478 97.9
3 2.7841 0.7278 3.513 100.2 98.0 1.42
4 2.7856 0.7131 3.490 98.8
5 2.7834 0.7023 3.463 96.8
6 2.7822 0.7045 3.460 96.2

4结论

本文以四川道地药材古蔺赶黄草为原料,经水提醇沉制得提取液,浓缩去溶剂后过滤,以蔗糖为调味剂,制
备了易折塑料瓶装赶黄草口服液。制备工艺为:采用第一次加入药材量12倍量的水煎煮2h,第二次加入药材

量8倍量的水煎煮1h,过滤,合并滤液在70℃浓缩至相对密度为1.02,加乙醇并快速搅拌至醇含量为80%,

静置1d后回收乙醇,活性炭作为助滤剂,蔗糖为调味剂,灌封于20mL易折塑料瓶中,水浴式热压灭菌(125℃/

0.125MPa,20min)后即得赶黄草口服液。并参照中国药典(2010年版)要求进行了该口服液的质量研究,为进

一步建立赶黄草口服液的质量标准提供依据。赶黄草以槲皮素为指标利用 HPLC法测定含量报道较多[7-8],本
实验以没食子酸为标示成分,采用紫外分光光度法测定赶黄草口服液中没食子酸的含量,测得制备的口服液含

没食子酸为2.94mg·mL-1,该方法简单,分析快速,精密度高,能较好控制该制剂的质量。
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PreparationandQualityControlofPenthorumchinensePurshOralLiquid

KANGLuping1,2,TANGJian1,YANGShanbin1,2,CHENYixin1,KEDaoyao1

(1.CollegeofChemistry,ChongqingNormalUniversity;

2.PharmaceuticalEngineeringInstituteofEngineeringResearchCenterofBiotechnologyofActiveMaterials
(MinistryofEducation),ChongqingNormalUniversity,Chongqing401331,China)

Abstract:ToinvestigatepreparationandqualitycontrolofPenthorumchinensePushoralliquid,underthehelpofdecoction,P.

chinensewasextracted2timeswithwater.Forthefirsttime,Penthorumchinensewasextracted2hbysolid/liquidratioof1∶12

and1hbysolid/liquidratioof1∶8forthesecondtime.Thecombinedfiltratewasconcentratedtorelativedensityof1.02.Then

concentratewasaddedethanoltothealcoholcontentof80%.Ethanolwasrecycledafterplacing1d.P.chinenseoralliquidwere

preparedbychoosingsucroseascorrigentandactivatedcarbonasafilter-aid,andpottedin20mLeasy-breakplastic,andsterilized

insterilizationpot(125℃/0.125MPa,20min).Itscharacter;relativedensityandpHwerecarefullyexamined,respectively.The

gallicacidofpreparationwasappraisedwiththin-layerchromatography.Thecontentofgallicacidwasdeterminedbyultraviolet-vis-

iblespectroscopy.Theregressionequationofthegallicacidstandardcurvewasobtainedasy=51.976x-0.0157(R2=0.9992),

exhibitingagoodlinearrelationshipwithintherangeof0.0124~0.0620mg/mL.AlltheindexesofP.chinenseoralliquidaccord

withtherelevantprovisionofChinesePharmacopoeia(2010ed).Theaveragerecoveryofgallicacidwas98% withRSDvalueof

1.42%byultraviolet-visiblespectroscopy.MethodforthepreparationandqualitycontrolofP.chinenseoralliquidissimpleandre-

liableandprovidesthebasisforqualitystandardofP.chinenseoralliquid.

Keywords:PenthorumchinensePursh;oralliquid;preparation;qualitycontrol
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