
7) , (400∶50∶4) , (400∶60∶5) ,分析色谱图看出 ,选用甲醇2水2
醋酸 (400∶60∶5)峰形较好 ,各种杂质峰对测定无任何干扰 ,

保留时间可以接受。

3. 2　提取剂的选择 　曾选用三氯醋酸沉淀蛋白 ,但回收率

过低 ,且上清液吹干需要时间长。采用固相萃取技术与直接

用醋酸乙酯提取两种方法 ,效果相似 ,但前者费用较高且较

步骤繁琐 ,故采用醋酸乙酯直接提取的方法。

本实验采用 HPLC法测定熊果酸磷脂纳米注射剂在血

浆中的浓度 ,此方法操作简便 ,稳定性好 ,回收率高 ,并且制

剂中纳米材料、辅料和其他相关物质对测定无干扰 ,为对熊

果酸的进一步研究提供了比较理想的检测方法。
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高效液相色谱法测定小儿七星茶冲剂
中钩藤碱含量

李亚萍1 ,雷晓林2 ,庄义修1 ,欧阳蒲月1 　(1 .广东化工

制药职业技术学院 ,广东 广州 510520 ;2 .东方药林药业有

限公司 ,广东 广州 510510 )

[摘要 ]　目的 :建立小儿七星茶冲剂中钩藤碱的含量测定方

法。方法 :以高效液相色谱法测定 ,色谱柱 : Phenomexne

BDS C18柱 (4 . 6 mm ×250 mm ,5μm) ;流动相 :甲醇2水 (加

0 . 5 %三乙胺 ,冰醋酸调节 p H 5 . 2) (70∶30) ;检测波长为 254

nm。结果 :钩藤碱线性范围为10 . 8～64 . 8μg ,平均回收率

91 . 34 % ,RSD为1 . 88 %。结论 :方法可靠 ,简单可行 ,为控制

小儿七星茶冲剂的质量提供了科学依据。

[关键词 ]　小儿七星茶冲剂 ;钩藤碱 ;高效液相色谱法
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　　小儿七星茶冲剂 (收录于卫生部药品标准 ,标准编号 :

WS32B21689294)由薏苡仁、稻芽、山楂、淡竹叶、钩藤、蝉蜕、

甘草等 7 味药材组成 ,功能定惊消滞。其中钩藤为常用中

药 ,具有清热镇惊、平肝熄风功能 ,是本品起定惊作用的主

药 ,其主要成分钩藤碱的含量是评价钩藤及其制剂质量的重

要指标。但原标准未对钩藤碱的含量作出相关规定 ,为更好

地控制本品的质量 ,确保其临床疗效 ,本实验以高效液相色

谱法测定了钩藤碱的含量 ,为控制小儿七星茶冲剂质量提供

依据。

1　材料

美国 Dionex高效液相色谱仪 : P680 HPLC泵 ,ASI2100

自动进样器 , UVD170 检测器 , Chromeleon2HPLC manage2
ment software ;钩藤碱对照品 (日本株式会所 , 批号 1107452
200312) ;小儿七星茶冲剂 (广州一力药业有限公司 ,批号

051211 , 051212 , 051213 , 060702 , 060801 , 060402) ;甲醇为

色谱纯 ;其他试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1 　色谱条件 　Phenomexne BDS C18柱 ( 4 . 6 mm ×250

mm ,5μm) ;甲醇20 . 5 %三乙胺 (冰醋酸调节 p H 5 . 2) (70∶30)

为流动相 ,流速0 . 8 mL·min - 1 ;检测波长为 254 nm ;柱温为

室温 ;进样量为 10μL。理论板数按钩藤碱峰计算不低于

2 000。

2. 2　阴性对照　制备钩藤碱阴性对照液 ,在“2 . 1”色谱条件

下测定。结果表明钩藤碱和样品中的其他物质可以得到良

好的分离 ,阴性对照无干扰。见图 1。

图 1　HPL C色谱图

A.钩藤碱阴性样品 ;B.对照品 ;C.小儿七星茶冲剂供试品

Fig 1　HPL C chromatogram

A. negative cont rol sample ;B. reference substance ;C. sample

2. 3　线性关系考察　精密吸取质量浓度为4 . 32 mg·L - 1的

钩藤碱对照品溶液2 . 5 ,5 ,7 . 5 ,10 ,12 . 5 ,15μL ,按“2 . 1”项下

色谱条件测定峰面积。以峰面积积分值为纵坐标 ,钩藤碱的

进样量 (μg)为横座标绘制标准曲线 ,回归方程 : Y = 0 . 045 3

X + 0 . 013 8 , r = 0 . 999 9。结果表明钩藤碱在 0 . 010 8～

0 . 064 8μg范围内线性关系良好。

2. 4　精密度试验 　精密吸取同一对照品溶液 ,重复进样 5

次 ,RSD为0 . 93 %( n = 5)。

2. 5　稳定性试验　取供试品溶液于制备后 0 ,2 ,4 ,6 ,8 h分

别进样 ,进行测定 ,测得样品钩藤碱含量在9 . 592 0～9 . 622 9

μg·g - 1之间波动 ,RSD为1 . 07 %。可见供试品中钩藤碱在 8

h内稳定。

2. 6　重复性试验　分别精密称取本品同一批号样品 6 份 ,

按供试品溶液制备方法制备 ,依法进样测定。结果钩藤碱平

均含量为9 . 593 2μg·g - 1 , RSD %为1 . 15 %。说明本方法重

现性良好。

2. 7　回收率试验　采用加样回收法 ,精密称取已知含量样

品 (含量为9 . 472 8μg·g - 1 )共 6 份 ,分别精密加入钩藤碱对

照品溶液 1 mL (24 mg·L - 1 ) ,按供试品溶液制备方法制备 ,

进样测定 ,计算回收率 ,结果见表 1。钩藤碱的平均回收率为

·3871·中国医院药学杂志 2007年第 27卷第 12期 Chin Hosp Pharm J ,2007 Dec ,Vol 27 ,No . 12



91 . 34 % ,RSD为1 . 88 % ,说明该法准确度较好。

[作者简介 ] 肖卫红 ,男 ,学士 ,药师 ,电话 :027285855908 ,E2mail :xiaoweihong2005 @sina. com

表 1　加样回收率测定结果 ( n = 6)

Tab 1　Result s of recovery determination ( n = 6)

编号
样品
称量

/ g

样品
含量
/μg

加入对
照品量

/μg

测得量
/μg
回收率

/ %

平均
回收率

/ %

RSD
/ %

1 2 . 124 1 20 . 121 2 24 42 . 304 3 92 . 43
2 2 . 045 3 19 . 374 7 24 41 . 008 3 90 . 14
3 2 . 497 2 23 . 655 5 24 44 . 899 7 88 . 52 91 . 34 1 . 88
4 2 . 510 5 23 . 781 5 24 45 . 760 6 91 . 58
5 3 . 198 3 30 . 296 9 24 52 . 432 1 92 . 23
6 3 . 005 4 28 . 469 6 24 50 . 825 5 93 . 15

2. 8　样品测定　精密称取钩藤碱对照品 ,加流动相超声使

溶解 ,制成 5 mg·L - 1的对照品溶液。取小儿七星茶冲剂约 5

g ,精密称定 ,置三角烧瓶中 ,加甲醇低温超声 3 次 , (每次加

30 mL 甲醇 ,超声 30 min) ,滤过 ,洗涤残渣及滤纸 ,合并所有

甲醇液 ,蒸干 (蒸发温度 60 ℃～65 ℃) ,残渣用 30 mL 水溶

解 , 置分液漏斗中 ,氨试液调节 p H 8～10 ,氯仿振摇提取 7

次 (每次 20 mL ) ,合并氯仿液 ,蒸干 (蒸发温度 60 ℃～

65 ℃) ,残渣加少量流动相超声溶解 ,转移定溶至 10 mL 量

瓶中 ,摇匀 ,作为供试品溶液。取对照品、供试品溶液各 10

μL ,注入液相色谱仪中 ,测定样品中钩藤碱的含量 ,结果见表

2。

表 2　样品含量测定结果 ( n = 6)

Tab 2　Reesult s of recovery determination ( n = 6)

批号 钩藤碱含量/μg·g - 1 RSD/ %

051211 9 . 61

051212 9 . 66

051213 9 . 36 1 . 72

060702 9 . 47

060801 9 . 38

060402 9 . 77

3　讨论

小儿七星茶冲剂的辅料为蔗糖且用量较大 ,直接用水溶

氯仿萃取钩藤碱则乳化现象严重 ,而先采用甲醇超声提取 ,

除去大部分糖分 ,再以水溶氯仿萃取 ,则可避免乳化。氯仿

萃取次数经方法学考察确定为 7 次 ,可使回收率达 90 %以

上 ,如减少萃取次数 ,则回收率较低。在实际操作中 ,因氯仿

比重大于水 ,处于下层 ,虽萃取 7 次 ,但只用一个分液漏斗 ,

故操作有一定的可行性。

钩藤碱在极性溶剂中不稳定 [2 ] ,易转变为其旋光物质异

钩藤碱 ,实验亦证实钩藤碱对照品的甲醇溶液不稳定 ,色谱

图上有异峰出现。为保证测定的准确 ,经反复实验摸索发现

在采用流动相作溶剂条件下钩藤碱具有较好的稳定性 ,放置

3 d也无分解的异峰出现 ,故钩藤碱对照品溶液制备选用流

动相超声溶解的方法。

本实验建立了高效液相色谱法测定钩藤碱的方法 ,经回

收率试验、线性试验、精密度试验等证明 ,该方法专属性强 ,

重复性好 ,结果准确 ,可作为小儿七星茶冲剂中钩藤碱的含

量测定方法。
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高效液相色谱法测定口炎清合剂中黄
芩苷的含量

肖卫红1 ,洪怡2 ,何伟1 ,卢全德1 　(1 .武汉市第一医院 ,

湖北 武汉 430022 ;2 .湖北中医学院 ,湖北 武汉 430060)

[摘要 ] 　目的 :建立高效液相色谱法测定口炎清合剂中黄芩

苷的含量。方法 :色谱柱用十八烷基硅烷键合相 Inert siL

ODS23 (4 . 6 mm ×150 mm , 5μm) ,流动相为甲醇2水2磷酸
(50∶50∶0 . 2) ,检测波长为 277 mm ,流速 1 mL·min - 1 ,柱温

为室温。结果 :口炎清合剂中线性范围为0 . 2～1 . 0μg , r =

0 . 999 9 ,平均回收率为97 . 83 % , RSD 为1 . 63 % ( n = 6)。结

论 :方法简便、准确、重现性好 ,可作为该制剂的含量测定方

法。
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　　口炎清合剂系本院制剂 ,主要由黄芩 ,金银花 ,野菊花 ,

连翘 ,陈皮 ,鱼腥草组成 ,临床用于牙周炎 ,牙龈红肿 ,口腔溃

烂等 ,临床应用近 10 年 ,效果显著 ,本制剂采用蒸馏法收集

芳香水后再加水煎煮浓缩制成。为了有效控制本品质量 ,本

实验采用高效液相色谱 ( HPLC)法对黄芩苷进行含量测

定 [122 ] ,现报道如下。

1　材料

高效液相色谱仪 :美国光谱物理公司 SP2000泵 ,UV1000

紫外检测器 ,DataJet 数据处理机 ,CQ - 250 超声波仪 (上海

超声波仪器厂) ;黄芩苷对照品 (中国药品生物制品检定所 ,

批号 07152200010) ;供试品 (武汉市第一医院制剂中心 ,批号

050211 , 050212 , 050213 , 050310 , 050311 , 050312 , 050313 ,

050314 ,050315) ;其他试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件 　色谱柱 : Inert siL ODS23 (4 . 6 mm ×150

mm , 5μm) ;流动相 :甲醇2水2磷酸 (50∶50∶0 . 2) ;检测波长 :

277 mm ;柱温 :室温 ;流速 :1 mL·min - 1。

2. 2　对照品溶液的制备　精密称取黄芩苷对照品 7 mg ,置

100 mL 量瓶中 ,加甲醇适量 ,超声处理使其溶解 ,放至室温 ,

加甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ,即得。

2. 3　供试品溶液的制备　精密吸取本品 10 mL 置 100 mL

量瓶中 ,加水稀释至刻度 ,摇匀 ,再精密量取本品 1 mL 置 10

mL 的量瓶中 ,用流动相稀释至刻度 ,摇匀即得。

2. 4　线性关系的考察　精密称取黄芩苷对照品9 . 76 mg置

100 mL 量瓶中 ,加甲醇适量 ,超声使溶解 ,放冷并稀释至刻

度 ,分别精密吸取 2 ,4 ,6 ,8 mL 至 10 mL 量瓶中 ,加甲醇稀释

至刻度 ,分别得到质量浓度为19 . 52 , 39 . 04 , 58 . 56 , 78 . 08 ,

97 . 60 g·L - 1的对照品溶液 ,分别精密吸取 10μL 注入液相
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