
3　讨论

根据表 2各考察指标的 R值和表 3方差分析结果 ,影响

因素主次为 C﹥ A﹥ B,由于因素 B的离差平方和小于误差

项 D的离差平方和 ,将其并入误差项。经方差分析 , A因素

对实验结果有显著性影响 ( P﹤ 0105) , C因素对实验结果有

极显著性影响 ( P﹤ 0101)。从水平优劣上分析 , A3 > A2 >

A1 , C3 > C2 > C1 ,因此确定最佳的工艺条件是 C3 A3 B1 ,即加

10倍量水 ,提取 3次 ,每次 1 h。
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RP2HPLC测定开光复明丸中黄芩苷的含量

刘俊芳 (河南科技大学第一附属医院 ,河南 洛阳 471000)

摘要 :目的　建立开光复明丸中黄芩苷的含量测定方法。方法 　采用 RP2HPLC测定制剂中黄芩苷的含量。色谱柱 : Kro2

masilC18分析柱 (416 mm ×250 mm, 5μm) ;流动相 :甲醇 2水 2磷酸 (47∶53∶012) ;流速为 019 mL·m in - 1 ;检测波长为 280 nm。结

果　黄芩苷在 4195～4915μg·mL - 1内线性关系良好 ( r = 01999 9) ,平均回收率为 9913% , RSD为 1125%。结论　本法简便、

准确、重现性好 ,可用于本制剂的质量控制。
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D eterm ina tion of Ba ica lin in Ka iguang Fum ing W an by RP2HPLC

L IU Jun2fang( The First A ff ilia ted Hospita l for Henan Scien tif ic U niversity, L uoyang 471000, Ch ina)

ABSTRACT:O BJECT IVE　To establish a method for determ ination of baicalin in Kaiguang Fum ingW an by RP2HPLC. M ETHOD S

　RP2HPLC analysis was carried out on a kromasil C18 column and the m ixture of methanol2water2phosphoric acid (47∶53∶012) was

used as the mobile phase. The flow rate was at 019 mL·m in - 1. The detection wavelength was 280 nm. RESUL TS　The linear respon2
ses range was 4195μg·mL - 1～4915μg·mL - 1 of baicalin ( r = 01999 9). The average recovery was 9913% and the RSD was

1125%. CO NCL US IO N　The method is simp le, accurate, rep roducible. It can be used for the quality control of Kaiguang Fum ing

W an.
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　　开光复明丸是由桅子 (姜炙 )、黄芩、黄连、黄柏、大黄、冰

片、蒺藜 (去刺盐炒 )、羚羊角粉等 18味中药材经加工而制成

的大蜜丸。功用清热散风 ,退翳明目。适用于肝胆热盛引起

暴发火眼 ,红肿痛痒 ,眼睑赤烂 ,云翳气蒙 ,羞明多眵等症。

处方中黄芩清热燥湿 ,泻火解毒 ,对该制剂的功效具有较大

的支持作用。本品收载于《卫生部药品标准———中药成方制

剂》,该标准未收载含量测定方法 ,无法真正控制其内在质

量 ,为了确保药品质量 ,保证人民用药安全、有效 ,作者对该

制剂中黄芩的主要成分黄芩苷的含量测定进行了研究。采

用了反相高效液相色谱法测定黄芩苷的含量 ,方法简便快

捷 ,准确精密 ,可作为该制剂质控标准之一。

1　仪器与试药

111　仪器

日本岛津高效液相色谱仪 , LC - 10 ATvp二元泵、SPD -

10 Avp紫外检测器 ,分析之星数据处理工作站。AR2140型

电子天平 (美国奥豪斯 )。

112　试药

开光复明丸为市售药品 (山西吕梁中药厂 ) ;黄芩苷对照

品 (中国药品生物制品鉴定所 批号 : 1107152200514) ;磷酸

(分析纯 ) ,水 (二次蒸馏水 ) ,乙腈为色谱纯 ,甲醇为色谱纯、

乙醇及其他试剂均为分析纯。

2　方法与结果

211　色谱条件

色谱柱 : Kromasil C18柱 (416 mm ×250 mm, 5μm ) ; 流
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动相 :甲醇 2水 2磷酸 ( 47∶53∶012) ;检测波长 : 280 nm;流速 :

019 mL·m in - 1 ;柱温 :室温 ;进样量 : 20μL。理论塔板数按

黄芩苷计算不低于 2 500,与相邻峰分离度大于 115。

212　溶液的制备

21211　对照品溶液的制备 　精密称取黄芩苷对照品 919

mg,置 100 mL量瓶中 ,加甲醇定容至刻度 ,摇匀 ,制得对照品

储备液。精密吸取黄芩苷对照品储备液 3 mL,置 10 mL量瓶

中 ,用甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ,即得。

21212　供试品溶液的制备　取重量差异项下的本品 ,剪碎 ,

混匀 ,取约 1 g,精密称定 ,置具塞锥形瓶中 ,精密加入 70%乙

醇 50 mL,密塞 ,称定重量 ,超声处理 (功率 250 W ,频率 30

kHz) 1 h,放冷 ,再称定重量 ,用 70%乙醇补足减失的重量 ,摇

匀 ,离心 ,取上清液 5 mL,置 25 mL量瓶中 ,加甲醇稀释至刻

度 ,摇匀 ,即得。

21213　阴性对照溶液的制备　按处方工艺 [ 1 ]制备不含黄芩

的阴性样品 ,按“21212”项下方法操作 ,制备成阴性对照

溶液。

213　系统适用性试验

分别取对照品溶液、供试品溶液、阴性对照溶液 20μL

注入液相色谱仪 ,记录色谱图。供试品溶液在对照品溶液黄

芩苷保留时间处有一色谱峰 ,其保留时间 :对照品为 19158

m in,供试品为 19170 m in,阴性对照色谱图在黄芩苷峰位置

无假阳性峰 ,即本试验条件下黄芩苷与其他组分分离完全 ,

表明其他组分对测定无干扰。黄芩苷与其他组分峰的分离

度 > 1. 5,理论塔板数以黄芩苷峰计算为 2 923。方法专属

性强。

214　线性关系的考察

依次精密吸取黄芩苷对照品储备液 015, 1, 2, 3, 4, 5 mL,

分别置 10 mL量瓶中 ,用 70%乙醇稀释至刻度 ,摇匀 ,配制成

系列浓度的对照品溶液。在上述色谱条件下 ,分别取上述溶

液各 20μL进样 ,记录峰面积 ,以峰面积对浓度进行线性回

归 ,得回归方程为 : C = 01002 8 + 7101 ×10 - 6 X, r = 01999 9。

结果显示 ,黄芩苷在 4195～4915μg·mL - 1内呈良好的线性

关系。

215　精密度试验

取黄芩苷对照品溶液 ,按上述色谱条件 ,重复进样 5次 ,

记录峰面积。结果 :峰面积的 RSD%为 1125% ,说明仪器性

能良好。

216　重复性试验

取同一批号样品 ,按“21212”项下平行制备 6份供试品

溶液 ,于上述条件依法进样测定黄芩苷的含量 ,测得黄芩苷

含量的 RSD%为 0187%。表明本方法重复性好。

217　溶液稳定性试验

取同一份供试品溶液 ,在室温下放置 ,分别在 0, 1, 4, 8,

24 h进样测定 ,结果峰面积的 RSD%为 114% ,表明样品溶液

在 24 h内稳定。

218　加样回收率试验

精密称取已知黄芩苷含量的样品 (批号 060309) 6份 ,分

别加入黄芩苷对照品适量 ,按“21212”项下方法制备样品溶

液 ,按给定色谱条件 ,进样测定 ,按回归方程计算 ,以实测值

与理论值之比计算加样回收率 ,结果见表 1。

表 1　加样回收率试验 ( n = 6)

Tab 1　Results of recovery tests( n = 6)

样品含量

/mg

加入量

/mg

测得量

/mg

回收率

/%

平均回

收率 /%

RSD

/%

3. 908 4. 48 8. 359 99. 35

4. 197 4. 48 8. 528 96. 67

4. 139 4. 48 8. 716 102. 17 99. 3 1. 66

4. 249 4. 48 8. 719 99. 78

4. 007 4. 48 8. 412 98. 33

4. 029 4. 48 8. 484 99. 44

　　结果显示 ,用本法测定开光复明丸中黄芩苷的含量 ,准

确度高。

219　样品测定

取样品 ,按“212”项下溶液的方法制备对照品溶液与供

试品溶液 ,取对照品溶液和供试品溶液各 20μL注入液相色

谱仪 ,记录色谱图 ,以峰面积按外标法测定含量 ,结果见表 2。

表 2　含量测定结果 ( n = 3)

Tab 2　Results of content diterm ination ( n = 3)

批号 含量 /mg·g - 1 RSD /%

050910 2. 260 0. 78

051216 2. 250 0. 62

060309 2. 278 1. 06

3　讨论

311　用高效液相色谱法测定黄芩苷的含量 ,可选用多种流

动相 [ 225 ] ,本实验曾比较了多种比例的甲醇 2水 2磷酸 ,乙腈 2
水 2磷酸 的分离效果 ,结果以甲醇 2水 2磷酸 ( 47∶53∶012 )为

优 ,分离效果好 ,保留时间适中 ,而且还避免了使用乙腈毒性

大、价格昂贵的缺点。

312　本实验采用了超声提取法 ,考察了水、30%乙醇、50%

乙醇和 70%乙醇的提取效率 ,结果表明 70%乙醇提取效率

最高 ,因此选择 70%乙醇为提取溶剂。

313　采用 RP2HPLC法测定黄芩苷含量 ,操作简便、准确、重

现性好 ,可用于本品的质量控制。同时为修订质量标准提供

了依据。
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高效毛细管电泳法测定乌骨藤药材及其制剂中绿原酸的含量
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,谭喜莹 (药物质量与安全预警教育部重点实验室 ,中国药科大学分析测试中心 ,南京 210009)

摘要 :目的　建立毛细管电泳法测定乌骨藤药材及其制剂中绿原酸的含量。方法　未涂层毛细管柱 (50μm ×50 cm,有效长

度 42 cm) ;缓冲液 : 200 mmol·L - 1硼酸与 10%甲醇 (NaOH溶液调节至 pH = 810) ;分离电压 : 30 kV;检测波长 : 328 nm;温度 :

25 ℃;进样条件 : 50 mbar, 510 s。结果 　绿原酸浓度在 2110～10510μg·mL - 1内线性关系良好 , r = 01999 7,平均回收率为

99116% , RSD为 018%。结论　本法简便 ,准确、重复性好 ,可为乌骨藤药材及其制剂的质量研究提供一种新的分析方法。

关键词 :乌骨藤 ;绿原酸 ;毛细管电泳 ;消癌平片 ;消癌平注射液
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D eterm ina tion of Chlorogen ic Ac i d in M a rsden ia tenociss im a and Its Prepara tion s by H igh Perfor mance

Cap illary Electrophoresis

ZHAO Lu2hua, X IANG B ing2ren
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, TAN Xi2ying(D rug Q uality Control and Pharm acovilance L abora tory, M in istry of Educa2
tion, Cen ter for Instrum enta l A nalysis, China Pharm aceutical U niversity, N anjing 210009, China)

ABSTRACT:O BJECT IVE　To establish a determ ination method for chlorogenic acid ofM arsdenia tenocissim a and two relative p re2
parations, Xiaoaip ing tables and Xiaoaip ing injections, by cap illary electrophoresis. M ETHOD S　The separation was carried out in

an uncoated fused silica cap illary (50μm ×50 cm). The running voltage was 30 kV. The buffer was 200 mmol·L - 1 boric acid (pH

810) containing 10% methanol, and the wavelength was 328 nm. RESUL TS　The linear range of the calibration curve was 2110～

10510μg·mL - 1 ( r = 01999 7) , and the average recovery was 99116% , RSD was 018%. CO NCL US IO N　Thismethod is p roved to

be simp le, rap id and accurate, and can be used as a new method for the quality control ofM arsdenia tenocissim a and its p reparations.

KEY WO RD S:M arsden ia tenocissim a; chlorogenic acid; cap illary electrophoresis; Xiaoaip ing table; Xiaoaip ing injection

　　乌骨藤 ,又名通光藤 ,为萝摩科植物乌骨藤 M arsdenia

tenocissim a (Roxb) W ight et A rn的藤茎 ,主产于贵州、云南等

地 ,具有消炎、平喘、抗肿瘤之功效 [ 1 ]。其单味药制剂消癌平

片、消癌平注射液收载于《卫生部药品标准中药成方制剂》第

二十册 ,临床上用于食道癌、胃癌、肺癌、宫颈癌等多种恶性

肿瘤的治疗 ,并可用于治疗慢性气管炎和支气管哮喘 [ 2 ]。绿

原酸是乌骨藤药材及其制剂中的主要活性成分之一 ,具有抗

诱变 ,抗菌 ,抗病毒等作用。目前 ,乌骨藤及其制剂中绿原酸

的含量测定方法主要有高效液相色谱法和分光光度法 [ 324 ] ,

毛细管电泳法 (HPCE)测定乌骨藤中绿原酸的含量尚未见报

道。笔者首次建立了 HPCE法测定乌骨藤药材及其制剂中

绿原酸的含量 ,方法简单快捷 ,结果令人满意 ,为该药材及其

制剂的质量研究提供了一种新方法。

1　仪器与试药

HPG1600A毛细管电泳仪 (美国安捷伦公司 ) , DAD检测

器 , HP化学工作站。融熔石英毛细管 (河北永年光纤厂 )。

绿原酸对照品 (中国药品生物制品检定所 ,批号 1107532
200212) ;乌骨藤药材 (产地云南 ,南京圣和制药厂提供 ) ,经

中国药科大学宋学华教授鉴定为乌骨藤 M arsden ia tenocissi2
m a;消癌平片剂及消癌平注射剂 (南京圣和制药厂提供 )。

硼酸、氢氧化钠均为分析纯 ;甲醇为色谱纯 ;水为乐百氏

纯净水。

2　方法与结果

211　电泳条件

毛细管柱 :未涂层毛细管柱 (50μm ×50 cm,有效长度

42 cm) ;缓冲液 : 200 mmol·L - 1硼酸和 10%甲醇 (NaOH溶

液调节至 pH = 810) ;分离电压 : 30 kV;检测波长 : 328 nm;温

度 : 25 ℃;进样条件 : 50 mbar, 510 s。每天分析之前 ,用 011

mol·L - 1氢氧化钠溶液冲洗毛细管 10 m in,纯净水冲洗 15

m in,运行缓冲液冲洗 10 m in。进样前分别用 011 mol·L - 1
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