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利咽含漱液由锦灯笼、冰片、硼砂、赤石脂、儿茶、

甘草组方，有清热利咽、消肿止痛、凉血止血、收敛生肌

功效，可用于治疗口咽部肿痛、溃疡、急慢性扁桃体炎

等。辐照灭菌是利用 γ射线，电子加速器产生的高能电

子束，或者X射线杀灭中药中微生物的方式，可降低药

品生产过程中的微生物负载［1 - 4］。60Co - γ射线辐照是

常用的药品灭菌方法［5 - 6］，为此，本研究中建立了高效

液相色谱（HPLC）法测定方中君药锦灯笼药效成分木

犀草苷的含量［7 - 9］，并进一步考察了不同剂量 60Co - γ
射线辐照对含量测定结果的影响。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

1260型高效液相色谱仪（美国Agilent公司）；BP -
211D型电子天平（赛多利斯科学仪器 <中国 >有限公

司，精度为0. 01 mg）。

1. 2 试药

木犀草苷对照品（中国食品药品检定研究院，批号

为 111720 - 201810，含量 93. 5%）；利咽含漱液（医院制

剂室提供，批号分别为210501，210701，210702，210703）；
乙腈、磷酸为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为纯化水。

** 基金项目：四川省中医药管理局科学技术研究专项课题［2021MS459］。
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60Co - γ射线辐照对利咽含漱液中木犀草苷含量的影响*

施崇精，李 萍△，王 隽，蒲秋易，李 瑞，肖佳佳

（四川省成都市中西医结合医院，四川 成都 610095）
摘要：目的 探讨 60Co - γ 射线辐照对利咽含漱液中木犀草苷含量的影响。方法 采用高效液相色谱法，色谱柱为 Agilent Zorbax
Eclipse XDB - C18柱（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），流动相为乙腈 - 0. 1% 磷酸水溶液（20∶80，V / V），流速为 1. 0 mL / min，检测波长为

350 nm，柱温为 30 ℃，进样量为 10 µL。分别以 6，10 kGy 60Co - γ 射线对照品进行辐照，测定其中木犀草苷的含量。结果 木犀草苷质

量浓度在 1. 895 4～47. 385 8 µg / mL范围内与峰面积线性关系良好（r = 0. 999 7，n = 6）；检测限和定量限分别为 0. 2 ng和 0. 4 ng；精
密度、稳定性、重复性试验结果的 RSD 均小于 2. 0%；平均加样回收率为 100. 47%，RSD 为 2. 60%（n = 9）；样品辐照前（0 kGy）、辐照后

（6，10 kGy）木犀草苷平均含量分别为 23. 890 1，16. 269 3，12. 743 4 µg / mL，RSD 分别为 2. 73%，0. 50%，1. 36%（n = 3）。考虑批间差

异、药材差异等的影响，制剂中木犀草苷的含量限度暂定为 20 µg / mL。结论 所建立的方法操作简便，重复性好，专属性强，结果可

靠，可用于利咽含漱液的质量评价。利咽含漱液不宜使用 60Co - γ射线辐照灭菌。

关键词：利咽含漱液；木犀草苷；高效液相色谱法；含量测定；60Co - γ射线；辐照

Effect of 60Co - γ - Ray Irradiation on the Content of Luteoloside in Liyan Gargle
SHI Chongjing，LI Ping，WANG Jun，PU Qiuyi，LI Rui，XIAO Jiajia

（Chengdu Integrated TCM & Western Medicine Hospital，Chengdu，Sichuan，China 610095）

AbstracAbstractt：：Objective To investigate the effect of 60Co - γ - ray irradiation on the content of luteoloside in Liyan Gargle. Methods High -
performance liquid chromatography（HPLC） method was adopted. The chromatographic column was Agilent Zorbax Eclipse XDB -
C18 column（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），the mobile phase was acetonitrile - 0. 1% phosphoric acid aqueous solution（20∶80，V / V），

the flow rate was 1. 0 mL / min，the detection wavelength was 350 nm，the column temperature was 30 ℃，and the injection
volume was 10 µL. The samples were irradiated at 6，10 kGy of 60Co - γ - ray respectively，and the content of luteoloside was
determined. Results The linear range of luteoloside was 1. 895 4 - 47. 385 8 µg / mL （r = 0. 999 7，n = 6）. The limit of
detection of luteoloside was 0. 2 ng，and its limit of quantification was 0. 4 ng. The RSDs of precision，stability and repeatability
tests were all lower than 2. 0%. The average recovery rate of luteoloside was 100. 47%，with an RSD of 2. 60% （n = 9）. The
average content of luteoloside in the samples was 23. 890 1 µg / mL （0 kGy，before irradiation），16. 269 3 µg / mL （after
irradiation at 6 kGy） and 12. 743 4 µg / mL（after irradiation at 10 kGy），with the RSDs of 2. 73%，0. 50% and 1. 36%（n = 3）
respectively. Based on the inter - batch and medicinal differences，the content limit of luteoloside in the preparation was tentatively
20 µg / mL. Conclusion The established method is easy，repeatable，specific and reliable，which can be used for quality evaluation
of Liyan Gargle. 60Co - γ - ray irradiation sterilization is not suitable for Liyan Gargle.
Key wordsKey words：：Liyan Gargle；luteoloside；HPLC；content determination；60Co - γ ray；irradiation
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2 方法与结果

2. 1 色谱条件

色 谱 柱 ：Agilent Zorbax Eclipse XDB - C18 柱

（250 mm × 4. 6 mm，5 µm）；流动相：乙腈 - 0. 1%磷酸

水溶液（20∶80，V / V）；流速：1. 0 mL / min；检测波长：

350 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 µL。
2. 2 溶液制备

取木犀草苷对照品适量，精密称定，加甲醇，制

成质量浓度为 47. 385 µg / mL的对照品溶液。精密量

取样品 2 mL，置 5 mL容量瓶中，加甲醇定容，摇匀，

经 0. 45 µm微孔滤膜滤过，取续滤液，即得供试品溶

液。按利咽含漱液的处方及工艺制备缺锦灯笼的阴

性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品

溶液。

2. 3 方法学考察

系统适用性及专属性试验：取 2. 2项下 3种溶液各

适量，按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录色谱图，结果

供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置有

吸收峰，理论板数按木犀草苷峰计大于 5 000，分离度均

大于 1. 5，基线分离良好，且阴性对照无干扰，表明专属

性良好。详见图1。
线性关系考察：精密吸取对照品溶液（质量浓度为

47. 385 8 µg / mL），加甲醇稀释成质量浓度分别为

1. 895 4，4. 738 6，18. 954 3，28. 431 5，47. 385 8 µg / mL
的系列对照品溶液。精密量取 10 µL，按 2. 1项下色谱条

件进样测定。以待测成分质量浓度（X，µg / mL）为横坐

标、峰面积（Y）为纵坐标进行线性回归，得回归方程Y =
31. 13X - 15. 793（r = 0. 999 7，n = 5）。结果表明，木犀草

苷质量浓度在 1. 895 4～47. 385 8 µg / mL范围内与峰

面积线性关系良好。

检测限与定量限考察：取 2. 2项下对照品溶液适

量，按2. 1项下色谱条件进样测定，分别以信噪比（S / N）

为 3∶1和 10∶1时的进样量作为检测限及定量限。结果

分别为0. 2 ng和0. 4 ng。
精密度试验：取2. 2项下对照品溶液适量，按2. 1项

下色谱条件连续进样测定 6次，记录木犀草苷峰面积。

结果的RSD为0. 58%（n = 6），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 2. 2项下供试品溶液适量，分别于

室温下放置 0，1，2，3，6，9，12，24 h时按 2. 1项下色谱条

件进样测定，记录木犀草苷峰面积。结果的 RSD为

1. 26%（n = 8），表明供试品溶液在室温下放置 24 h内基

本稳定。

重复性试验：取样品（批号为210501）适量，按2. 2项下

方法制备供试品溶液 6份，按 2. 1项下色谱条件进样测

定，记录峰面积，并计算含量。结果木犀草苷平均含量

为 19. 857 0 µg / mL，RSD为 0. 87%（n = 6），表明方法重

复性良好。

加样回收试验：精密吸取已知含量的样品（批号

210501）1 mL，共 9份，分别置 5 mL容量瓶中，精密加入

对照品溶液 0. 5，1，1. 5 mL，各 3份，按 2. 2项下方法制

备供试品溶液，按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰

面积，并计算加样回收率。结果见表1。
表1 加样回收试验结果（n = 9）

Tab. 1 Results of the recovery test（n = 9）

样品含量（µg）
19. 857 0
19. 857 0
19. 857 0
19. 857 0
19. 857 0
19. 857 0
19. 857 0
19. 857 0
19. 857 0

加入量（µg）
9. 611 8
9. 611 8
9. 611 8
19. 223 6
19. 223 6
19. 223 6
28. 835 4
28. 835 4
28. 835 4

测得量（µg）
29. 551 5
29. 325 1
29. 245 8
39. 402 3
38. 627 0
38. 704 0
50. 069 9
49. 269 8
49. 574 1

回收率（%）

100. 86
98. 50
97. 68
101. 67
97. 64
98. 04
104. 78
102. 00
103. 06

X（%）

100. 47

RSD（%）

2. 60

1. 木犀草苷

A. 对照品溶液 B. 供试品溶液 C. 阴性对照品溶液

图1 高效液相色谱图

1. Luteoloside
A. Reference solution B. Test solution C. Negative reference solution

Fig. 1 HPLC chromatograms
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2. 4 样品含量测定（辐照前后）

取3批样品，采用60Co - γ射线分别以6 kGy和10 kGy
的剂量辐照，平行 2次，即得辐照后的利咽含漱液样品。

取辐照前（0 kGy）后样品，按 2. 2项下方法制备供试品

溶液，按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积，计算

木犀草苷含量。结果见表 2，可见，辐照后样品中木犀草

苷含量明显减少，且减少程度与辐照剂量呈正相关。考

虑批间差异、药材差异等的影响，利咽含漱液中木犀草

苷的含量限度暂定为20 µg / mL。
表2 辐照前后样品含量测定结果（μg / mL，n = 2）

Tab. 2 Results of content determination of luteoloside in samples
before and after irradiation（μg / mL，n = 2）

辐照剂量（kGy）
0
6
10

210701
23. 974 3
16. 261 1
12. 745 9

210702
24. 495 6
16. 354 3
12. 915 0

210703
23. 200 4
16. 192 6
12. 569 4

X

23. 890 1
16. 269 3
12. 743 4

RSD（%）

2. 73
0. 50
1. 36

3 讨论

随着药品监管力度的加强，医院制剂质量控制要

求日益提升，逐步从定性分析提升到定量分析，在保证

药品质量方面起到了积极作用［10 - 12］。利咽含漱液组方

中，锦灯笼清热解毒、利咽，为君药；冰片清热止痛、消

肿［13］，硼砂清热解毒，共为臣药；赤石脂收敛生肌［14］，
儿茶收敛生肌、止血［15］，共为佐药；甘草清热解毒，缓急

止痛，且能调和诸药，为使药。现代药理学研究显示，锦

灯笼含生物碱、甾体类、黄酮及其苷类等多种成分，具

有抗炎、抗菌、抗肿瘤、抗氧化等生物活性［16 - 17］。
木犀草苷为锦灯笼的药效成分，多采用HPLC法进

行含量测定。臣药冰片难溶于水，且受热易挥发，本工

艺将冰片兑入冷却的水煎液后混悬使用，不涉及提取

转移率的质量控制，后期拟采用薄层色谱法进行鉴别。

臣药硼砂多采用滴定法测定含量，但制剂测定存在颜

色干扰；佐药赤石脂无明确指标成分；佐药儿茶、使药

甘草用量占比较小，且有效成分在水提液中转移率较

低，在本色谱条件下难以有效测定，故均暂未纳入指标

成分测定。

预试验中还分别对色谱柱、柱温、流速、检测波长、

流动相进行了耐用性试验考察。色谱柱考察了Agilent
Zorbax Eclipse XDB - C18柱（250 mm × 4. 6 mm，5 µm）
和Agilent Infinitylab Poroshell 120 EC - C18柱（150 mm ×
4. 6 mm，4 µm）；柱温考察了 28，30，32 ℃；流速考察了

0. 9，1. 0，1. 1 mL / min；检测波长考察了 345，350，

355 nm；流动相比例考察了乙腈 - 0. 1%磷酸水溶液

（19∶81、20∶80、21∶79，V / V）。结果木犀草苷含量的RSD
均小于3%，表明该方法耐用性良好。

综上所述，本研究中建立的HPLC法精密度高、重

复性好、专属性强，适用于测定利咽含漱液中木犀草苷

含量。但其含量经 60Co - γ射线辐照后会大幅下降，对

制剂的有效性影响较大，宜考虑其他灭菌方法。
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