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摘要  目的: 采用反相高效液相色谱法测定抗宫炎片中连翘酯苷 B和金石蚕苷的含量。方法: 使用 D iamonsil C
18
色谱柱 ( 250

mm @ 41 6 mm, 5 Lm ) ,流动相为乙腈 - 01 5%磷酸 ( 18B82), 流速 110 mL# m in- 1, 检测波长 332 nm。结果: 连翘酯苷 B、金石蚕

苷进样量分别在 01 12~ 417 Lg和 01 12~ 418 Lg范围内, 与峰面积呈良好线性关系 ( r= 01 9999); 连翘酯苷 B及金石蚕苷的平

均回收率 ( n = 6)分别为 9917%和 10011% , RSD分别为 11 8%和 119%。结论: 本法简便、准确, 重复性好,可为抗宫炎片的质

量控制提供实验依据。

关键词: 抗宫炎片;连翘酯苷 B; 金石蚕苷;高效液相色谱法

中图分类号: R917 文献标识码: A 文章编号: 0254- 1793( 2009) 01- 0173- 03

SimultaneousHPLC determ ination of forsythiaside B and poliumoside

in Kanggongyan tablets of differentmanufacturers
*

ZHOU Guo- ping, X IE E r- le,i ZHANG Hong, TANG X iao- bo

( Jiangx iProvicial Inst itute for Food and Drug Contro,l Nan chang 330046, Ch ina)

Abstract Objec tive: To develop an RP- HPLC method for the determ ination of forsyth iaside B and po liumoside

in K anggongyan tablets. M ethod: The separation w as performed in a D iamonsil C18 co lumn( 250 mm @ 416 mm, 5

Lm) w ith amob ile phase of acetonitrile- 015% phospho ric acid( 18B82). The f low rate w as 110 mL# m in
- 1
, and

the de tect ing w aveleng th w as 332 nm. Results: The linear ranges o f forsyth iaside B and po liumoside w ere 0112 -

417 Lg( r= 019999) and 0112- 418 Lg ( r= 019999) , respectively; The average recoveries o f forsythiaside B and

po liumoside w ere 9917% ( RSD = 118% ) and 10011% ( RSD = 119% ), respect ive ly1Conclusion: The method is

simple and accuratew ith good reproducibility. It can be used to con tro l the quality o fKanggongyan tab lets.
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抗宫炎片收载在卫生部药品标准中药成方制剂

第十一册 87页, 2008年经国家药典委员会认可,拟

上中国药典 2010年版。抗宫炎片由广东紫珠干浸

膏、益母草干浸膏、乌药干浸膏 3味中药浸膏组成,

具有清湿热、止带下之功效,用于因慢性宫颈炎引起

的湿热下注、赤白带下、宫颈糜烂、出血等症。方中

广东紫珠为君药,广东紫珠对金黄色葡萄球菌、伤寒

沙门氏菌在体外有较强的抑制作用, 对实验性炎症

早期的渗出有明显的抑制炎症反应, 可明显缩短出

血和凝血时间, 止血效果显著
[ 1]
。化学成分研究表

明,广东紫珠中含有没食子酸、紫珠萜酮、谷甾醇、齐

墩果酸、熊果酸、水杨酸、丙氨酸
[ 2~ 4]
等多种成分。

本实验室首次从该植物中分离出连翘酯苷 B和金

石蚕苷 2种化合物。连翘酯苷 B抗金黄色葡萄球

菌
[ 5, 6]
和奇异变形杆菌

[ 5]
的作用以及金石蚕苷抗氧

化、抑制红血球溶血
[ 7]
的作用与广东紫珠的药理作

用密切相关。本文采用反相高效液相色谱法同时测

定抗宫炎片中连翘酯苷 B和金石蚕苷的含量,考察

不同来源 3批抗宫炎片中这 2种成分含量的差异,

为抗宫炎片的质量控制提供科学依据。

1 仪器与试药

W aters系列高效液相色谱仪: W aters 600 Con-

tro ller低压混合四元泵, W aters 717自动进样器, W a-

ters 2996二极管阵列检测器, Empow er色谱工作站。
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电子天平:赛多利斯 ( Sartorius) BS110S十万分之一

天平。

连翘酯苷 B和金石蚕苷均为本实验室自制,

经
1
H - NMR、

13
C - NMR、MS鉴定结构, 纯度以

HPLC和 TLC检测均大于 98% ; 样品由生产厂家

提供,抗宫炎片 A (江西心正药业有限责任公司,

批号 20071201,每片含干浸膏 0125 g) , 抗宫炎片

B (江西海尔思药业有限公司, 批号 080729, 每片

含干浸膏 0125 g) , 抗宫炎片 C (江西省博士达药

业有限公司, 批号 080723, 每片含干浸膏 0125 g) ;

乙腈为色谱纯;水为娃哈哈饮用纯净水; 其他试剂

均为分析纯。

2 方法与结果

211 对照品溶液的制备  精密称取连翘酯苷 B及

金石蚕苷均约 12 mg, 置同一 100 mL量瓶中, 加

50%甲醇使溶解并稀释至刻度,摇匀,即得 (连翘酯

苷浓度 011184mg# mL
- 1
,金石蚕苷浓度 011212 mg

# mL
- 1

)。

212 供试品溶液的制备 取本品 10片,除去糖

衣,平均片重约 0124 g,研细, 取 0125 g, 精密称定,

置具塞锥形瓶中, 精密加 50%甲醇 50 mL, 称定重

量,加热回流 60 m in, 放冷, 再称定重量, 用 50%甲

醇补足减失的重量,摇匀, 滤过,取续滤液,即得。

213 色谱条件  色谱柱: D iamonsil C18 ( 250 mm @

416mm, 5 Lm ); 流动相: 乙腈 - 015% 磷酸 ( 18B

82) ;流速 110mL# m in
- 1
; 检测波长 332 nm;柱温:

常温; 进样量: 10 LL; 分析时间为 20m in。在上述色

谱条件下,色谱图见图 1。

214 线性关系考察  分别吸取按 / 2110项下方法
制备的对照品溶液 1, 5, 10, 20, 40 LL, 按上述色谱

条件进行分析。结果表明: 连翘酯苷 B、金石蚕苷进

样量分别在 0112 ~ 417 Lg和 0112 ~ 418 Lg范围
内,与峰面积呈良好线性关系, 回归方程分别为:

Y= 31386 @ 10
6
X - 41618 @10

4  r= 019999
Y= 31141 @ 10

6
X - 51286 @10

4  r= 019999
215 精密度试验  吸取按 / 2110项下方法制备的

对照品溶液,在上述色谱条件下连续进样 6次, 测定

峰面积。结果连翘酯苷 B及金石蚕苷峰面积的

RSD分别为 019%和 016%。
216 稳定性试验 取同一批号的抗宫炎片 A供试

品溶液分别在 0, 1, 3, 5, 7, 9, 12, 24 h测定。结果连

翘酯苷 B及金石蚕苷峰面积的 RSD分别为 016%和
019%,说明供试品溶液在 24 h内稳定。

图 1 混合对照品 ( A)、连翘酯苷 B对照品 ( B )、金石蚕苷对照品

( C)、抗宫炎片 A( D)、抗宫炎片 B( E )、抗宫炎片 C ( F)及缺广东紫

珠阴性样品 (G )色谱图

F ig 1 HPLC chrom atogram s ofm ixed reference substances( A) , forsyth-i

as ide B reference substan ce( B ) , polium osid e reference substance( C ),

Kanggongyan tab lets A ( D ) , Kanggongyan tab lets B ( E ), K anggongyan

tab lets C ( F ) and negative samp le of Kanggongyan tab lets w ithout Ga lli-

carpa kwang tungensis Chun1( G)

1.连翘酯苷 B( forsyth ias ide B)  2.金石蚕苷 ( polium osid e)
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217 重复性试验 精密称取同一批号的抗宫炎片

A 6份,每份 0125 g,按 / 2120项下方法制备供试品

溶液,在上述色谱条件下进行分析测定。结果连翘

酯苷 B及金石蚕苷含量的平均值分别为 210 mg#
片

- 1
和 314 mg#片 - 1

, RSD分别为 118%和 113%。
218 回收率试验 精密称取已知含量 (连翘酯苷

B和金石蚕苷的含量分别为 210 mg# 片 - 1
和 314

mg#片 - 1
)的抗宫炎片 A粉末 6份, 每份约 01125

g,每份精密加入含连翘酯苷 B ( 01021 mg# mL
- 1

)

和金石蚕苷 ( 01035 mg# mL
- 1

)的对照品混合溶液

50 mL, 按 / 2120项下方法制备所需溶液, 在上述色

谱条件下进行分析测定, 计算回收率。结果连翘酯

苷 B及金石蚕苷的平均回收率 ( n = 6 )分别为

9917%和 10011% , RSD分别为 118%和 119%。
219 样品测定  分别取不同来源的抗宫炎片, 按

/ 2120项下方法制备供试品溶液。精密吸取供试品

溶液 10 LL, 在上述色谱条件下进样分析,测定峰面

积,用外标法计算出连翘酯苷 B和金石蚕苷的含

量,测定结果见表 1。
表 1 抗宫炎片中连翘酯苷 B和金石蚕苷的含量

(m g# 片 - 1, n= 3)

Tab 1 The conten ts of forsyth iaside B and polium oside

in Kanggongyan tab lets(m g per tab let, n= 3)

样品 ( samp le) 连翘酯苷 B( forsythiaside B) 金石蚕苷 ( po liumos ide)

抗宫炎片 A

(K anggongyan tab let A )

211 315

抗宫炎片 B

(K anggongyan tab let B)

215 113

抗宫炎片 C

(K anggongyan tab let C)

212 313

3 讨论
311 提取方式的选择 考察了加热回流法、超声提

取法 2种方法对连翘酯苷 B和金石蚕苷含量测定

的影响,结果表明: 加热回流提取法提取更完全,故

选择回流提取法; 提取溶剂考察了水、30% 甲醇、

50%甲醇、70%甲醇、甲醇,结果表明: 50%甲醇提取

效率较高,故选择 50%甲醇为提取溶剂; 提取时间

考察了 30, 60, 90, 120m in,结果表明: 60m in可提取

完全, 故提取时间定为 60 m in; 考察了提取溶剂用量

( 25, 50, 100mL) ,结果采用 50 mL以上的用量可提

取完全,故选择 50 mL作为提取溶剂用量。

312 检测波长的选择 连翘酯苷 B和金石蚕苷均

在 33116 nm有最大吸收,故选择 332 nm作为检测

波长。

313 流动相的选择 考察了甲醇 - 水、甲醇 -

015%磷酸水溶液、乙腈 - 015%磷酸水溶液 3个溶

剂系统。结果表明,以乙腈 - 015%磷酸溶液为流动
相, 所得色谱峰峰形较好,分离效果最佳。同时考察

了乙腈 - 015%磷酸溶液为流动相的 3个比例 ( 10B

90, 18B82, 25B75) ,结果流动相比例为 18B82时 20

m in内出峰, 保留时间合适,分离效果佳。故选择乙

腈 - 015%磷酸溶液 ( 18B82)作为流动相。

314 小结  本文测定了 3批抗宫炎片中连翘酯苷

B和金石蚕苷的含量, 结果表明: 3批均含连翘酯苷

B和金石蚕苷, 二者总量之和分别为 516, 318, 515
mg#片 - 1

,含量接近, 因此连翘酯苷 B和金石蚕苷

可以作为抗宫炎片的含量控制指标。
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