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HPLC测定清热解毒口服液中绿原酸与黄芩苷含量
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摘要 � 目的: 建立高效液相色谱法同时测定清热解毒口服液中绿原酸和黄芩苷的含量方法。方法: 采用 VP�ODS C18色谱柱

( 4�6 mm � 150 mm, 5�m ),流动相为甲醇�0� 2%磷酸溶液,流速为 1�0 mL� m in- 1, 检测波长为 324 nm,柱温: 38 � 。结果: 绿

原酸在 14�0~ 56� 0 m g� L- 1范围内呈良好的线性关系; 平均回收率为 98� 2% , RSD = 1� 1% ( n= 6);黄芩苷在 51� 2~ 204� 8 m g

� L- 1范围内呈良好的线性关系; 平均回收率为 98�4% , R SD = 1� 3% ( n = 6)。结论: 所建方法简便、准确、重复性好,可用于该

制剂的质量控制。
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Determ ination of Chlorogenic Acid and Baicalin in Q ingre Jiedu Oral L iquid by HPLC
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Abstrac t� Objective: To establish an HPLC m ethod fo r the de term ina tion o f Chlorogen ic A c id and Ba icalin in Q ingre Jiedu O ra lL iq�

u id. M ethods: T he determ ination w as per fo rm ed by HPLC o fV P�OD S C18 Co lum n( 4�6 mm � 150 mm, 5 �m ), w ith mob ile phase con�

sisting of m ethanol and 0�2% pho spho ric ac id, from rate at 1� 0 mL� m in- 1, detec tion wave leng th at 324 nm. R esu lt: T he linea r vela�

tion w as good. F or chlorogenic ac id, the regression eqution w as Y= 4� 64 � 10- 5X - 3�93 � 10- 2, r= 0�999 9, the linear range w as

w ith in 14� 0~ 56� 0 m g� L - 1. The average recovery w as 98�2% w ith RSD 1�1% ; Fo r Ba ica lin, the reg ression eqution w as Y= 5�47

� 10- 5X - 6� 62 � 10- 2, r= 0�999 9, the linear range w as w ithin 51� 2~ 204� 8 mg� L- 1. T he average recovery w as 98�4% w ith R SD

1� 3% . Conclusion: The m ethod is simp le, accurate and w ith a good reproducib ility and can be used for the qua lity contro l o f the O ra l

L iquid.

K ey W ords: Q ing re Jiedu O ral L iqu id; HPLC; Chlorogen ic ac id; Baica lin

� � 清热解毒口服液是由黄芩、金银花等十二味中
药组成,具有清热解毒之功效。用于热毒壅盛所致

的发热面赤、烦躁口渴、咽喉肿痛;流感、上呼吸道感

染见上述症候者
[ 1]
。现行质量标准中仅对黄芩苷

定有含量测定项目;方中金银花具有清热解毒,凉散

风热之功效
[ 2]

, 也为方中主要成分之一, 绿原酸为

金银花中主要活性成分, 以其为定量监控指标可

有效地控制产品的质量。本试验采用 H PLC法同

时测定其中绿原酸和黄芩苷的含量, 多成分评价

清热解毒口服液质量, 为综合评定本制剂提供了

试验依据。

1� 仪器与试剂
岛津 LC�2010C HT型高效液相色谱仪, LC solu�

t ion色谱工作站, 自动进样器; VP�ODS C18色谱柱

( 4�6 mm � 150 mm, 5 �m ); SK250LHC型超声波清

洗机 (上海科导超声仪器有限公司, 功率 300W, 频

率: 33 /50 KH z); 电子分析天平 (德国 SM �202A�
DR)。

甲醇 (色谱纯, 天津市科密欧化学试剂开发中

心出品 ); 水为重蒸馏水; 其它试剂均为色谱纯; 绿

原酸对照品 (中国药品生物制品检定所, 批号

110753�200413) ;黄芩苷对照品 (中国药品生物制品

检定所, 批号 110715�200514) ; 清热解毒口服液

( Y1生产,批号 20090601; Y 2生产, 批号 20090301;

Y4生产,批号 090514; Y5生产,批号 080822; Y6生

产,批号 20080111)。

2� 方法与结果
2�1� 色谱条件
色谱柱: VP�ODS C18色谱柱 ( 4�6 mm � 150 mm,

5 �m );流动相:甲醇 �0�2%磷酸溶液 (A�B) ,梯度洗

脱方法: 0~ 15 m in, A�B ( 14�86� 53�47)线性梯度洗

脱; 15~ 25 m in, A�B( 53�47� 86�14)线性梯度洗脱;
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流速为 1�0 mL� m in
- 1

; 检测波长为 324 nm;进样量

10 �L;柱温: 38 � 。

2�2� 混合对照品储备液的制备
分别精密称取绿原酸和黄芩苷对照品适量,加

甲醇制成混合对照品溶液, 绿原酸浓度为 35 m g�

L
- 1

,黄芩苷浓度为 128 m g� L
- 1

( 10 � 以下保存 )。

2�3� 供试品溶液的制备
精密量取本品 2 m L于 25 mL量瓶中, 加入

50%甲醇适量, 密塞, 超声提取 15 m in, 放冷, 用

50%甲醇定容, 摇匀, 滤过, 取续滤液过微孔滤膜

( 0�45 �m ),即得。

2�4� 阴性对照溶液的制备
按照清热解毒口服液的制造工艺

[ 1]
, 制备不含

金银花、黄芩苷药材的清热解毒口服液模拟。

2�5� 系统适用性试验
在 � 2�1�色谱条件下检测, 绿原酸的保留时间

为 8�6 m in,黄芩苷的保留时间为 18�0 m in, 达到基

线分离。绿原酸、黄芩苷的理论塔板数分别大于

2000和 9000。阴性供试品溶液不干扰测定 (图 1)。

2�6� 线性试验
用自动进样器分别按上述色谱条件依次进混合

对照品储备液 4�0、6�0、8�0、10�0、12�0、16�0 �L。
以对照品浓度为横坐标,峰面积为纵坐标,将所得数

据绘成标准曲线, 绿原酸回归方程为: Y = 4�64 �

10
- 5
X - 3�93 � 10

- 2
, r= 0�999 9, 线性范围 14�0 ~

56�0 m g� L
- 1

;黄芩苷回归方程为: Y = 5�47 � 10
- 5

X - 6�62 �10
- 2

, r= 0�999 9,线性范围 51�2~ 204�8

m g� L
- 1
。

2�6� 精密度试验
吸取上述对照品溶液,连续进样 5次,测定峰面

积,结果绿原酸的 RSD为 0�86% ,黄芩苷的 RSD为

0�55% ( n = 5) ,表明精密度良好。

2�7� 稳定性试验
取已测含量的供试品溶液, 分别在放置 0、2、4、

6、8 hr时进样, 测定含量, 计算其相对标准偏差,绿

原酸的 RSD = 0�96% ,黄芩苷的 RSD = 0�58% ,表明

稳定性良好。

2�8� 重复性试验
取同一批号的清热解毒口服液样品 5份, 按

� 2�3供试品溶液的制备 �进行操作测定,绿原酸含

量为 0�346 m g� L
- 1

, RSD= 0�66%, 黄芩苷含量为

2�184 m g� L
- 1

, RSD= 0�78%。

2�9� 加样回收率实验

图 1� 清热解毒口服液 H PLC色谱图

A.对照品; B.样品; C.阴性对照; 1.绿原酸; 2.黄芩苷

精密量取已知含量的样品 (批号: 20090301) 6

份,每份 1 mL,分别精密加入绿原酸黄芩苷混合对

照品溶液适量,按供试品溶液制备法制备,并按以上

色谱条件测定,计算回收率,结果绿原酸平均回收率

为 98�2% , RSD为 1�1%, 黄芩苷平均回收率为

98�4% , RSD为 1�3%。

2�10� 样品分析
按上述测定方法对 5批不同批号的样品中绿原

酸和黄芩苷进行了测定,结果见表 2。

3� 讨论

3�1� 绿原酸在 327 nm波长处有最大吸收, 黄芩苷

在 315 nm附近有一强吸收。在 327~ 324 nm间, 选

择 324 nm作为检测波长。

3�2� 在供试品制备中, 对提取溶剂 (甲醇、50%

甲醇 )、超声时间 ( 10、20、30 m in)进行了考察, 结

果无明显差别, 故确定用 50%甲醇, 超声处理 15

m in提取。

3�3� 本实验测定了 5个不同厂家的清热解毒口服

液,结果显示, 不同厂家生产的样品中绿原酸和黄芩

苷含量相差较大。

3�4� 有报道绿原酸见光见热不稳定, 因而实验
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中绿原酸对照品和样品均应采用棕色量瓶放置, 低温保存
[ 3 ]
。

表 1� 绿原酸和黄芩苷回收率实验结果

组分 样品取样量 /mL 样品中含量 /m g 加入量 /m g 测得量 /m g 回收率 /% 平均回收率 /% RSD /%

1 0. 346 0. 350 0. 688 97. 7

1 0. 346 0. 350 0. 691 98. 6

绿原酸 1 0. 346 0. 350 0. 685 96. 7 98. 2 1. 1

1 0. 346 0. 350 0. 694 99. 4

1 0. 346 0. 350 0. 693 99. 1

1 0. 346 0. 350 0. 686 97. 4

1 2. 184 1. 280 3. 423 96. 8

1 2. 184 1. 280 3. 451 99. 0

黄芩苷 1 2. 184 1. 280 3. 446 98. 6 98. 4 1. 3

1 2. 184 1. 280 3. 428 97. 2

1 2. 184 1. 280 3. 461 99. 8

1 2. 184 1. 280 3. 455 99. 3

表 2� 样品含量测定结果 ( n= 3)

样品批号 N o. 绿原酸 /m g� L- 1 黄芩苷 /m g� L- 1

20090601 0. 113 1. 844

20090301 0. 346 2. 184

090514 0. 278 1. 856

080822 0. 212 3. 337

20080111 0. 185 2. 424
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气相色谱法测定紫金散中麝香酮的含量
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摘要 � 目的: 建立紫金散中麝香酮含量测定方法。方法: 硝基对苯二甲酸改性聚乙二醇毛细管柱 ( HP�FFA P) (柱长为 25 m, 柱

内径为 0� 2 mm, 膜厚度为 0� 3�m ),柱温为程序升温,初始温度 120 � ,保持 1 m in,以 8 � � m in- 1的速率升至 190 � , 保持 5

m in,再以 40 � � m in的速率升至 240 � , 保持 10 m in;进样口温度 230 � ,检测器温度 250 � , 分流比 3. 0�1,进样量 1�L。结

果: 麝香酮在 7� 12~ 0. 142 4 mg� L- 1范围内呈良好的线性关系。平均回收率为 97. 1% ( R SD = 2. 1% )。结论:本方法简便、

快速、准确,可用于控制紫金散中人工麝香的含量。

关键词: 紫金散;麝香酮; 气相色谱法
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Determ ination of the Content ofMuscone in Z ijin Powder by GC
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Abstrac t� Objective: T o estab lish a m ethod for the determ ination o fM uscone in Z ijin Powder. M ethod: Chrom atographic co lumn:


