
216 　精密度实验　取每 1m l 含芍药苷

01015m g 的对照品溶液与相应的供试品溶液, 各进

样5 次, 芍药苷对照品 5 次测定的峰面积平均值为

505098, R SD 为 0163% ; 供试品中芍药苷的平均值

为608772, R SD 为0188% ; 说明仪器性能良好。

217　稳定性试验　取精密度试验项下的对照

品溶液与供试品溶液, 每隔一定时间进样1 次, 考察

了 20 小时内的稳定性, 对照品芍药苷的R SD 为

0155% ; 供试品中芍药苷的R SD 为0174%。说明对

照品与供试品在20 小时内稳定。

218　重复性试验　以高、中、低剂量, 取同一批

样品 (批号: 040828) 9 份, 按供试品制备及色谱条

件, 进行测定。结果芍药苷的R SD 为0166%。说明

方法重现性良好。

219　回收率试验　采用加样回收试验。取已知

含量的同一批样品 (批号: 040828) 9 份, 按高、中、低

剂量, 取适量样品, 加上一定量的对照品, 按供试品

制备及色谱条件, 进行测定, 计算回收率。芍药苷的

平均回收率为99105% (n= 9) , R SD 为0188% , 见表

1。

表 1　芍药苷的回收率试验结果

样品

取样量

(g)

对照品

加入量

(Λg)

总测

得量

(Λg)

样品量

(Λg)

对照品

测得量

(Λg)

回收率

(% )

X

(% )

RSD

(% )

010653 7010 21717 14717 7010 100100

010658 7010 21813 14818 6915 99129

010650 7010 21612 14710 6912 98186

010600 11616 25117 13517 11610 99149

010607 11616 25016 13713 11313 97117 99105 0188

010609 11616 25411 13718 11613 99174

010631 18616 32613 14217 18316 98139

010618 18616 32414 13918 18416 98193

010615 18616 32510 13911 18519 99162

　　2110　样品测定　取供试品, 按供试品制备及

色谱条件项下, 进行提取, 制备, 进样20Λl, 以外标一

点法计算含量, 结果见表2。

表 2　脑心通片中芍药苷含量测定结果

样品批号 芍药苷含量 (m gö片)

040828 1113
040829 1106
040808 1130
040803 1133
040801 1132

三、讨论

11 根据本制剂药味多、药量小、生药粉末投药

的特点, 为排除众多成分的相互干扰, 选择了脂溶性

成分, 作为鉴别指标。采用低沸点的乙醚为提取溶

剂, 提高了样品前处理速度, 得到的供试品溶液, 点

于薄层板上, 以苯2醋酸乙酯 (19∶115) 为展开剂, 展

开, 同一薄层板上日光下可检视丹参的红色斑点, 紫

外光灯 (365nm )下可检视桂枝的荧光斑点。点于另

一块薄层板上, 稍稍提高一下展开剂极性, 又可在紫

外光灯 (254nm ) 下检视乳香特征性一个荧光熄灭斑

点; 紫外光灯 (365nm ) 下检视当归、川芎的荧光斑

点; 喷香草醛硫酸溶液2乙醇 (1∶6) 溶液后, 检视没

药的兰紫色斑点。各斑点清晰, 无干扰。

21 黄芪的鉴别前处理一直都是烦琐、复杂、费

时的, 本鉴别初次根据黄芪苷类的化学结构, 直接采

用碱水溶液溶解, 正丁醇萃取, 一步就能得到黄芪甲

苷的清晰鉴别斑点, 有效提高了检测速度。

31 采用乙醚提取过的药渣, 直接用甲醇超声,

滤液就是检出赤芍的供试品溶液。与甲醇超声的赤

芍对照药材, 点样, 展开, 喷香草醛硫酸乙醇液显色,

可观察到清晰的芍药苷蓝紫色斑点, 简便、快捷。

41 本文还对处方中川芎和当归所含的有效成

分绿原酸进行了含量测定探讨, 绿原酸和芍药苷用

同一流动相可同时测定, 芍药苷的色谱保留时间为

15 分钟左右, 绿原酸的为 23 分钟左右; 但由于供试

品中各药材含量太少, 每片中含川芎和当归各

01027g, 绿原酸的波峰太小, 因此无法与芍药苷同时

测定。
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HPLC 法同时测定双黄连口服液中绿原酸和黄芩苷的含量
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(11 总后勤部卫生部药品仪器检验所, 北京 100071; 21 解放军医学图书馆, 北京 100850)

摘要　目的: 建立测定双黄连口服液中绿原酸和黄芩苷含量的高效液相色谱法。方法: 采用高效液相色谱法。以A gilen t

ZORBA X SB 2C18 (250mm ×416mm 5Λm ) 为色谱柱; 流动相: 甲醇20105% 磷酸线性梯度洗脱; 检测波长: 328nm ; 流速: 110m lö

m in。结果: 绿原酸和黄芩苷的加样平均回收率分别为98102%、R SD 为1198% (n= 6) ; 99138%、R SD 为1125% (n= 6)。结论:
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试验结果表明, 该方法准确、灵敏度高、重现性好, 可以作为双黄连口服液的质量控制标准。

关键词: 双黄连口服液; 绿原酸和黄芩苷; 高效液相色谱法
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Con ten t D eterm ina tion of Chlorogen ic Ac id and Ba ica l in in Shuanghuangl ian Ora l Solution

by HPLC
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Abstract 　Objective: To estab lish a h igh perfo rm ance liqu id ch rom atography (H PL C ) m ethod fo r determ ination of

Ch lo rogen ic A cid and Baicalin in Shuanghuanglian O ral So lu tion. M ethods: A gilen t Zo rbax SB 2C18 (250mm ×416mm , 5Λm )

co lum n w as used as the sta t ionary phase,m ethano l and 0105% pho spho ric acid w ere used as mobile phase, and the pho todiode

array detecto r w as used at 328nm. the flow rate w as 110m löm in. Results: T he m ethod had good linear rela t ionsh ip w ith in the

range of 5～ 100Λg fo r ch lo rogen ic acid and w ith in the range of 217～ 54m g fo r baicalin, w ith the co rrela t ion coefficien ts (Χ)

019998 and 019999, respectively. T he resu lts of the average recovery w ere 9812% (R SD = 211% n= 6) and 10018% (R SD =

118% , n= 6). Conclusion: In th is condit ion, ch lo rogen ic acid and baicalin cou ld be w ell separated from the o ther componen ts.

T he advan tage of the m ethod w as conven ien t, rap id, accurate and reliab le. T he m ethod can be app lied to quality con tro l of

Shuanghuanglian P reparat ions.

Key words: Shuanghuanglian O ral So lu tion; Ch lo rogen ic acid; Baicalin; H PL C

　　双黄连口服液是由金银花、黄芩、连翘三味药材

组成的复方制剂。临床上用于感冒发热、咳嗽、咽喉

疼痛等的治疗。绿原酸、黄芩苷作为处方中金银花、

黄芩两味药材中的主要有效成分, 具有清热解毒及

明显的抗炎作用, 故测定其含量具有实际意义, 原标

准中只对黄芩药材中的黄芩苷进行了含量测定[1 ]。

而其他剂型如注射用双黄连[2 ]和双黄连注射液[3 ] ,

均采用不同的流动相体系, 分别对绿原酸和黄芩苷

进行含量测定。本文采用高效液相色谱梯度洗脱法,

同时测定双黄连口服液中绿原酸和黄芩苷的含量,

用以控制成药的质量, 经方法学考察, 方法灵敏, 定

量准确, 专属强, 快速。

一、仪器与试药

仪器: H P21050 高效液相色谱仪, H P21050 四元

梯度泵; H P21050 DAD 检测器; H P21100 自动进样

器; H P21100 在线脱气机。

试剂: 甲醇为色谱纯; 磷酸等其它试剂均为分析纯。

对照品: 绿原酸对照品ch lo rogen ic acid CR S (供

含量测定用)、黄芩苷对照品baica lin CR S (供含量测

定用)均由中国药品生物制品检定所提供。

样品: 市场自购。

二、方法与结果

11 色谱条件

色谱 柱: A gilen t Zo rbax SB 2C 18 ( 250mm ×

416mm 5Λm ) 分析柱; 流动相: 甲醇20105% 磷酸水

溶液线性梯度, 运行时间为 45m in; 流速: 110mL ·

m in - 1; 柱温40℃; 检测波长328nm。

流动相线性梯度洗脱程序如表1。
表 1　梯度洗脱程序

梯度时间 (分钟)
流动相

A (% ) B (% )

0 15 85
40 60 40

　　注: A : 甲醇B: 0105% 磷酸

　　21 溶液的制备

对照品溶液的制备　取绿原酸和黄芩苷对照品

适量, 精密称定, 分别以甲醇制成每 1mL 中约含

20Λg 的绿原酸溶液, 和每1mL 中约含1108m g 的黄

芩苷溶液, 作为对照品溶液。

供试品溶液的制备　精密量取本品 110m l, 置

10m l 量瓶中, 加甲醇定容, 用 0145Λm 微孔滤膜滤

过, 滤液作为供试品溶液。

空白对照溶液的制备　按双黄连口服液样品制

备方法, 自制不含黄芩药材和金银花药材的空白对

照溶液, 按样品溶液的制备方法配制空白对照溶液。

双黄连口服液、绿原酸对照品、黄芩苷对照品及

阴性对照的H PL C 色谱图分别见图1、2、3、4。
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　　31 专属性试验 按样品测定方法测定空白对照溶液, H PL C 色
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谱结果表明均空白不干扰测定结果。

41 线性关系

绿原酸　取绿原酸对照品储备液 (012m göm l)

0125、015、110、115、210、410、510mL , 置 10mL 量瓶

中, 以甲醇稀释至刻度, 配制成浓度为 5、10、20、30、

40、80、100ΛgömL 的溶液, 作为绿原酸对照品溶液。

分别取 10Λl 注入液相色谱仪, 记录峰面积, 以绿原

酸峰面积的积分值为纵坐标, 绿原酸的量 (Λg) 为横

坐标, 绘制标准曲线, 回归方程为: Y = 8114X +

3168, 相关系数 r= 019998 (n= 7)。结果表明绿原酸

对照品在5～ 100Λg 范围内, 绿原酸的量与其峰面积

呈良好的线性关系。

黄芩苷1 　取黄芩苷对照品储备液 ( 514m gö

mL ) 015、110、210、410、510、1010mL , 置 10mL 量瓶

中, 以甲醇稀释至刻度, 配制成浓度为 0127、0154、

1108、2116、217、514m gömL 的溶液, 作为黄芩苷对

照品溶液。分别取 10Λl 注入液相色谱仪, 记录峰面

积, 以黄芩苷峰面积的积分值为纵坐标, 黄芩苷的量

(m g) 为横坐标, 绘制标准曲线, 回归方程为: Y =

1129X+ 3170 相关系数r= 019999 (n= 6)。结果表明

黄芩苷对照品在 217～ 54m g 范围内, 黄芩苷的量与

其峰面积呈良好的线性关系。

51 重复性试验　精密量取同一批双黄连口服

液 (批号 031113) 6 份, 按“供试品溶液制备”项下方

法操作, 结果绿原酸和黄芩苷的平均含量分别为:

0111m gö支和 8411m gö支; R SD 分别为 117% 和

114%。

表 2　日间精密度试验结果 (峰面积)

序号 1 天 2 天 3 天 RSD (% )

绿原酸 812 833 815 114

黄芩苷 31735 31861 31632 014

　　分别取浓度为 30ΛgömL、1108ΛgömL 的绿原酸

和黄芩苷对照品溶液, 照上述色谱条件, 连续三天,

每天进样一次, 计算相对标准偏差, 考查日间精密

度。结果见表2。

61 样品溶液的稳定性　将待测样品溶液, 在室

温下贮存, 分别于 0, 1, 3, 5, 6, 8, 12 小时, 定期测定

含量。结果样品中绿原酸和黄芩苷测定7 次含量的

R SD 分别为1141% 和0196% , 结果表明样品溶液在

本项试验的条件下, 至少可以稳定12 小时。

71 加样回收试验　精密量取已知含量的同一

批双黄连口服液 (批号 031113) 015m l, 分别精密加

入绿原酸和黄芩苷对照品适量, 按文中供试品溶液

的制备方法操作, 测定其含量, 并计算回收率, 测定

结果: 绿原酸的平均回收率为 9812% ; R SD (% ) 为

211%。黄芩苷的平均回收率为10018% ; R SD (% )为

118%。

81 样品测定方法

分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液各5Λl,

注入液相色谱仪, 记录色谱图, 按外标法计算, 即得。

以上述方法测定3 批市售样品, 结果见表3。

表 3　样品中绿原酸和黄芩苷含量测定结果 (n= 5)

批号 绿原酸 (m gö支) 黄芩苷 (m gö支) RSD (% )

031113 0111 8411 1142

040125 0114 11016 0169

040304 0113 9715 1125

三、讨论

由以上含量测定方法学考察结果可以看出, 本

方法的线性关系、精密度、准确度、稳定性都符合要

求。同时在不同时间、以不同色谱柱, 考察了对绿原

酸和黄芩苷的保留时间的影响, 结果表明C18色谱

柱, 均可在本文所确定的条件下进行分离测定。
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HPLC 法测定宗胺因片中氯唑沙宗、乙水杨胺和咖啡因的含量

王震红　佟宝光(辽宁省药品检验所　沈阳 110023)

摘要　目的: 建立高效液相色谱法, 测定复方制剂宗胺因片中氯唑沙宗、乙水杨胺和咖啡因的含量。方法: 采用C18柱, 以甲醇2

水 (48∶52)为流动相, 检测波长: 280nm。结果: 线性范围为氯唑沙宗010825～ 01742Λg (r= 019999) ; 乙水杨胺01165～ 01823Λg

( r= 110000) ; 咖啡因 010263～ 01131Λg ( r= 019999) , 平均回收率 (n = 9) 为氯唑沙宗 10011% (R SD % = 1101% ) ; 乙水杨胺

9917% (R SD % = 0174% ) ; 咖啡因 9913% (R SD % = 0157% )。结论: 本方法简便、快速, 专属性强, 可有效的控制宗胺因片中氯
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