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消痔胶囊的质量标准研究

农英高,莫海玲 (广西民族医院药剂科,南宁 530001 )

摘要: 目的 � 研究消痔胶囊的质量控制标准。方法 � 采用薄层色谱法对制剂中大黄、槐花进行定性鉴别, 采用高效液相色谱

法测定消痔胶囊中黄芩苷的含量。结果 � 大黄、槐花的薄层色谱鉴别专属性强; 黄芩苷进样量在 0. 1002~ 1. 6032 �g范围内

呈良好线性关系, r= 0. 999 8; 平均回收率为 99. 3% , RSD= 0. 98%。结论 � 该方法简便、灵敏、准确、重复性好 ,可作为消痔胶

囊的质量控制标准。
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Studies on Quality Standard ofX iaozhi Capsules

NONG Y ing�gao, MO Ha i�ling (Guangx iM inzu H osp ito l, Nanning 530001, Ch ina)

ABSTRACT: OBJECTIVE� To establish a qua lity standard of X iaozhi capsu le. METHODS� The identification of Radix et Rhizo�

m a Rhe,i F los sophorae w ere carried out by TLC. The content of ba ica lin in X iao zh i capsule was de term ined by HPLC. RESULTS�

Radix et Rh izom a Rhe,i F los Sophorae could be idetifid by TLC. A good linearity of ba ica lin was obta ined in the range o f 0. 1002 ~

1. 6032 �g ( r= 0. 999 8) and the average recove ry o f ba ica lin was 99. 3% , RSD w as 0. 98% . CONCLUSION � Th is m e thod is sim�

p le, sensitive and accurate, and has good reproduc ib ility. It can be used for the quality contro l fo X iao zh i Capsu le.
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� � 消痔胶囊是由黄芩、大黄、槐花、地榆炭、生地、荆芥炭和

甘草等七味中药药材制成的中药制剂, 具有清热泻火、凉血

止血、养阴通便的功效。临床上对痔疮疼痛、出血便秘等有

独特的疗效。为了控制该制剂的质量, 保证临床用药安全有

效, 通过实验研究及参考文献, 对方中的君药大黄、槐花等用

薄层色谱法鉴别, 黄芩中黄芩苷进行含量测定; 本方法简便

可行, 准确可靠,能有效控制制剂质量。

1� 仪器和试药

1. 1� 仪器

美国 BECKMAN公司高效液相色谱仪, 166紫外检测仪,

125泵,电子天平 ( BP - 211D, Sartor ius, 德国 ); 美国 BECK�

MAN DU640型紫外分光光度仪;德国 E lm aD- 78224型超声

仪。

1. 2� 试药

大黄对照药材、大黄素对照品、芦丁对照品、黄芩苷对

照品均购自中国药品生物制品检定所; 消痔胶囊 (广西民族

医院自制, 批号: 041108, 040428, 031029 ), 所用的试剂均为

分析纯, 水为重蒸馏水。

2� 定性分析

2. 1� 大黄的鉴别 [ 1]

取本品内容物 1 g, 加甲醇 25 mL, 超声处理 25 m in, 滤

过, 滤液蒸干,残渣加水 10 mL溶解, 加盐酸 1 mL水浴加热

30 m in, 立即冷却,用乙醚 20 mL提取 2次, 合并乙醚液蒸干,

残渣加氯仿 1 mL作为供试品溶液。同法制备阴性对照液

(不含大黄 )。另取大黄对照药材 0. 1 g同法制成对照药材

溶液。另取大黄素对照品,加甲醇制成 1 m g� mL - 1的溶液,

作为对照品溶液。依次吸取上述溶液各 5 �L,分别点于同一

硅胶 G薄层板上,以石油醚 ( 30~ 60 ) �甲酸乙酯�甲酸 ( 15!

5!1)的上层溶液为展开剂, 展开,取出晾干, 置紫外光灯 ( 365

nm )下检视,供试品溶液色谱中, 在与对照药材溶液和对照

品溶液色谱相应位置上显相同颜色的荧光斑点,阴性对照无

干扰。

2. 2� 槐花的鉴别 [ 2] 246

取本品 1粒内容物, 加甲醇 5 mL, 密塞振摇 10 m in,放置

10 m in, 滤过,滤液作供试品溶液。另取芦丁对照品, 加甲醇

溶解, 制成 4 m g� mL- 1的对照品溶液, 取上述两种溶液各 10

�L, 分别点于同一硅胶 G薄层板上, 以乙酸乙酯�甲酸�水 ( 8!

1!1)为展开剂,展开, 取出晾干, 喷以 1%三氯化铝的乙醇溶

液, 晾干,置紫外灯 ( 365 nm )下检视, 在色谱中供试品溶液与

对照品溶液相应的位置上,呈相同的黄色荧光斑点。

3� 定量分析 [ 2] 213, [ 3]

3. 1� 色谱条件与系统适应性试验

色谱柱 Zorbax C18柱 ( 4. 6 mm ∀ 250 mm, 5 �m ), 流动相:

甲醇�水�磷酸 ( 52!48!0. 2),流速: 1. 0 mL� m in- 1, 检测波长:
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280 nm, 柱温:室温, 进样量: 10 �L。在此色谱条件下, 黄芩

苷的保留时间约 11 m in,理论塔板数按黄芩苷计算均不低于

2000。

3. 2� 溶液的制备

3. 2. 1� 对照品溶液的制备 � 精密称取 60  干燥 4 h的黄芩

苷对照品 10. 02 m g, 置 50 mL量瓶中,加 50%甲醇溶解并稀

释至刻度,摇匀, 作为对照品储备液,精密吸取 3 mL置 10 mL

量瓶中, 加 50%甲醇稀释至刻度,摇匀, 用 0. 45 �m微孔滤膜

过滤, 即得黄芩苷对照品溶液 (每 1 m l含黄芩苷对照品约 60

�g)。

3. 2. 2� 供试品溶液的制备 � 取消痔胶囊 20粒, 除去胶囊壳

后精密称定内容物重, 并求出平均装量, 取内容物约 1 g, 精

密称定, 置 50 mL量瓶中, 加 50% 甲醇 30 mL超声处理 30

m in,冷却, 定容,摇匀, 过滤,滤液用 0. 45 �m 微孔滤膜过滤,

即得供试品溶液。

3. 2. 3� 阴性对照溶液的制备 � 按处方及工艺制成不含黄芩

苷的消痔胶囊, 按 # 2. 2. 2∃项下供试品溶液的制备方法制备

阴性对照溶液。

3. 3� 供试品、对照品及阴性液 HPLC色谱比较

分别取对照品溶液、供试品溶液和阴性对照品溶液, 在

上述色谱条件下进样 10 �L, 样品中黄芩苷峰与其他杂质峰

完全分离, 分离度较好,阴性对照对黄芩苷的测定无干扰。

3. 4� 标准曲线的绘制

精密吸取对照品储备液 ( 200. 4 �g� mL- 1 ) 0. 5, 2. 0,

4. 0, 6. 0, 8. 0 mL, 分别置 10 mL量瓶中,用 50%甲醇稀释至

刻度, 摇匀。分别精密吸取上述溶液各 10 �L,在上述色谱条

件下, 依法测定峰面积积分值, 以峰面积 ( Y )为纵坐标, 浓度

( �g� mL- 1 ) 为横坐标, 绘制标准曲线, 得回归方程: Y =

0. 5422X - 0. 4237, 相关系数 r= 0. 999 8。结果表明,黄芩苷

进样量在 0. 1002~ 1. 6032�g范围内具有良好的线性关系。

3. 5� 密度试验

精密吸取同一黄芩苷对照品溶液 10 �L, 在上述色谱条

件下平行测定 5次, 记录峰面积, 峰面积积分值 RSD =

0. 39% ( n = 5) ,说明本法精密度良好。

3. 6� 稳定性试验

取同一批样品溶液在 0, 2, 4, 6, 8 h分别进样 10 �L, 结

果 5次测定黄芩苷峰面积积分值 RSD= 1. 14% , 表明本法稳

定性较好。

3. 7� 重复性试验

取同一批样品 5份, 分别按供试品溶液的制备方法制

备, 依法测定黄芩苷峰面积,结果 RSD= 1. 24% ( n = 5), 表明

本法重复性较好。

3. 8� 加样回收试验

精密称取已知含量 (批号: 041108, 平均装量: 0. 2209 g)

的样品约 0. 5 g共 5份,分别置 50 mL量瓶中,精密加入一定

量的黄芩苷对照品, 按供试品溶液制备方法制备, 并按以上

色谱条件测定 ,计算黄芩苷回收率, 结果见表 1。

表 1� 加样回收率试验结果 ( n= 5)

Tab 1� Results o f recovery rates( n = 5)

取样量

/ g

样品中黄

芩苷的量

/m g

加入量

/m g

测得量

/mg

回收率

/%

平均回

收率 /%

RSD

/%

0. 5006 2. 1755 1. 002 3. 1676 99. 0

0. 5012 2. 1781 1. 018 3. 2089 101. 3

0. 5002 2. 1738 2. 005 4. 1328 97. 7 99. 3 0. 98

0. 5053 2. 1960 2. 021 4. 1960 99. 0

0. 5037 2. 1890 2. 016 4. 1924 99. 4

3. 9� 样品测定

取 3批样品, 按供试品溶液制备方法制备, 分别精密吸

取对照品溶液与供试品溶液各 10 �L, 按上述色谱条件下测

定, 按外标法计算黄芩苷的含量, 结果见表 2。

表 2� 样品测定结果 ( n= 3)

Tab 2� Dete rm ina tion resu lts o f ba icalinin sam ple( n = 3)

批 � 号 黄芩苷含量 /m g� 粒 - 1 RSD /%

040109 0. 49 1. 04

040428 1. 18 0. 85

041108 0. 96 0. 62

4� 讨论

4. 1� 消痔胶囊为中药复方制剂, 成分多,实验选用方中君药

大黄、槐花作定性鉴别, 结果斑点清晰,阴性无干扰, 专属性

较强。黄芩苷含量测定方法中, 经多种比例流动相的反复筛

选, 选定流动相甲醇�水�磷酸 ( 52!48!0. 2), 用此流动相,样品

中的黄芩苷峰形好,与杂质峰分离度较好, 保留时间适合。

4. 2� 从样品含量测定的结果来看, 3批样品中黄芩苷含量差

异比较大, 因此,为了控制消痔胶囊的质量, 保证临床用药效

果, 制定黄芩苷含量标准很有必要。

4. 3� 实验结果表明, 本方法简便、准确, 可以作为消痔胶囊

质量控制的标准。

REFERENCES

[ 1 ] PIAO X, NAN S J, Y IN Z Z. Studs on quality stand ard for Jiang�

Zh iTongM ai capsu le [ J ] . Ch ina Pharm (中国药业 ), 2005, 14

( 10) : 64.

[ 2] Ch. P( 2005) V ol % (中国药典 2005年版.一部 ) [ S] . 2005:

246, 213.

[ 3] WE I G. Conten t d eterm in at ion of b aica lin in Y inhu ang granules

by HPLC [ J] . C h in JH osp Pharm (中国医院药学杂志 ) , 2004,

24( 7) : 440�441.

收稿日期: 2006�11�25

�404� C h in JMAP, 2007 O ctober, Vo.l 24N o. 5� � � � � � � � � � � � � � � 中国现代应用药学杂志 2007年 10月第 24卷第 5期


