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摘　要　对中药复方制剂清开灵分散片中有效成分栀子苷进行含量测定。采用反相高效液相色谱法,

A gilent 1100 ZORBAX Eclipse XDB-C18 色谱柱 ( 4. 6mm×150mm, 5�m) , 乙腈-水 ( 15∶85, V / V )为流动

相,检测波长为238nm,流速1. 0mL / min, 柱温25℃。栀子苷在0. 0593—1. 4825�g·mL - 1范围内与峰面积呈

良好的线性关系, r= 0. 9999, 平均加样回收率为98. 93% ( n= 6) , RSD= 1. 21%。该方法快速简便、灵敏度和

稳定性高, 可有效控制清开灵分散片的内在质量。
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1　引言
清开灵处方由黄芩苷、胆酸、猪去氧胆酸、栀子、水牛角、珍珠母、板蓝根和金银花等八味组成,

具有卓著的清热解毒作用[ 1]。清开灵分散片是由国家新药转正标准第35册“WS3-203( Z-203) -202

( Z )”清开灵泡腾片剂改制而成。栀子为该处方中主要成分之一, 具有清热利湿,泻火解毒功效, 对

本方的临床疗效有重要作用,以栀子中主要有效成分栀子苷为定量监控指标可有效地控制产品的

质量。为控制产品质量,本实验采用反相高效液相色谱法对清开灵分散片中有效成分栀子苷进行了

含量测定,结果表明该方法具有简便、准确、无干扰的特点,为该制剂的质量控制提供了客观的定量

分析方法。

2　实验部分

2. 1　仪器、试药与试剂

Agilent1100 高效液相色谱仪(美国Ag ilent 公司) , DAD 检测器,色谱柱为ZORBAX Ecl ipse

XDB-C18( 4. 6mm×150mm, 5�m) , 20�L 手动六通阀微量进样器; RE-52AA 旋转蒸发仪(上海亚
荣生化仪器厂) ; Academic Millepore超纯水发生器(上海博迅公司) ; FA2104电子天平(上海良平

仪器仪表有限公司)。

清开灵分散片购自江西赣州市华尔康大药房, 哈药集团三精千鹤制药有限公司生产,批号为

20080915、20080925、20081015。试验用的栀子苷对照品, 购自中国药品生物制品检定所, 批号为

110749-200709(供含量测定用)。乙腈、甲醇为色谱纯,其余试剂均为分析纯。实验用水为超纯水。



2. 2　实验方法

2. 2. 1　色谱条件与系统适用性试验

用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂; 流动相为乙腈-水( 15∶85, V / V ) ; 参考《中国药典》2005

年版栀子药材的含量测定方法检测波长[ 2, 3] : 238nm ;流速: 1mL/ m in; 理论板数定为按栀子苷峰计

算应不低于1500,能达到分离的要求,实际测得的理论板数均达到1500。

2. 2. 2　对照品溶液的制备

准确称取栀子苷对照品5. 93mg ,用甲醇溶解并用其定容至100mL, 得对照品溶液( 59. 3 �g·mL- 1 )。

2. 2. 3　供试品溶液的制备

准确取本品粉末 0. 1g ,置于具塞锥形瓶中, 准确加入甲醇 25mL, 密塞, 称定重量, 超声处理

20m in, 放冷,再称定重量, 用甲醇补足减失的重量, 摇匀, 过滤,准确量取续滤液10mL, 置于 25mL

容量瓶中,加甲醇至刻度,摇匀, 即得。

另按同法制备本处方除“栀子”外其他药材制成的阴性样品,说明群药对栀子苷的含量测定不影响。

3　结果与讨论
3. 1　校准曲线和线性关系

线性考察: 分别准确吸取对照品溶液1、5、10、15、20、25�L,注入液相色谱仪,按上述色谱仪条
件检查,结果见图1。以对照品含量为横坐标,峰面积积分值为纵坐标,进行线性回归求得曲线的回

归方程为y= 4. 12×10
- 4
x+ 1. 43×10

- 3
, r= 0. 9999,线性范围为0. 0593—1. 4825�g·mL - 1。

3. 2　稳定性测定

供试品溶液(批号20080915)配制完成后, 在8h内( 0, 2, 4, 6, 7, 8h)量取一定量,注入液相色谱

仪,测得栀子苷碱峰面积平均值 y= 1137. 9, RSD= 0. 99% ( n= 6) ,可以说明该方法稳定性很好。

3. 3　精密度测定

精密度实验是在规定的测试条件下,对同一个均匀供试品,经多次取样测定所得结果之间接近

的程度。当准确量取对照品溶液20�L,按色谱条件进样6次, 栀子苷峰面积平均值y= 1138. 1, RSD
= 1. 26%( n= 6) ,可以说明该方法精密度很好。

3. 4　重复性测定

准确量取同批(批号20080915)供试品溶液20�L, 按色谱条件进样6次,栀子苷峰面积平均值y

= 1170. 4,平均值12. 04mg·g - 1, RSD= 1. 62%( n= 6)。说明本方法重现性很好。

3. 5　回收率测定

取已知含量供试品(批号20080915)一定量,加入栀子苷对照品适量,照供试品溶液的测定方法

测定,结果见表1。

表 1　加样回收率测定结果 ( n= 6)

实验序号
取样量

( g )

样品含量

( mg)

加入量

( mg)

测得量

( mg )

回收率

( % )

平均值

( % )

RSD

( % )

1 0. 0503 0. 606 0. 593 1. 20 100. 17
2 0. 0496 0. 597 0. 593 1. 18 98. 31
3 0. 0501 0. 603 0. 593 1. 20 100. 67 98. 93 1. 21
4 0. 0497 0. 598 0. 593 1. 19 99. 83
5 0. 0497 0. 598 0. 593 1. 17 96. 46
6 0. 0497 0. 598 0. 593 1. 18 98. 15
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图 1　清开灵分散片的HPLC 图

A ——对照品; B——供试品; C——阴性对照样品; a——栀子苷。

3. 6　样品测定

3批样品的测定结果见表2。

表 2　样品测定结果 ( n= 6)

批号 平均值( mg·g- 1) RSD( %)

20080915 12. 04 0. 94

20080925 12. 10 0. 35

20081015 11. 92 0. 71

4　结论
( 1) 当选用色谱柱 ZORBAX Eclipse XDB-C18( 4. 6mm×150mm, 5�m) , 流动相为乙腈-水

( 15∶85, V / V ) ;检测波长: 238nm ;流速: 1mL·min
- 1: 柱温控制在 25℃, 进样量20�L 的色谱条件

下,方法学验证结果为:稳定性实验RSD= 0. 99%( n= 6) ,精密度实验RSD= 1. 26%( n= 6) ,重复性

实验RSD= 1. 62% ( n= 6) ,加样回收率平均值y= 98. 93%, RSD= 1. 21( n= 6) ,说明本方法精密度、

重现性、加样回收率均较好。

( 2) 本文方法简便准确,稳定性、重现性好,适用于清开灵分散片中栀子苷含量测定,可用于该

制剂的质量控制。
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Abstract　A method fo r the determ inat ion of jasminoidin in qingkailing dispersible tablets

( QDT) w as established. T he RP-HPLC method w as performed on Agilent1100 ZORBAX Ecl ipse

XDB-C18 column( 4. 6mm×150mm, 5�m) . Acetonit rile and w ater w ere used as the mobile phase
( 15∶85, V / V ) , detect ion w avelength w as at 238nm, the f low rate w as 1. 0mL/ min and the

co lumn temperature was at 25℃. In the range of 0. 0593—1. 4825�g·mL - 1 jasminoidin has good
linearity with chr omatogr aph peak area( r= 0. 9999) . T he average recovery is 98. 93% ( n= 6) , and

RSD is 1. 21%. T he method is simple, ef fect ive and w ith a higher sensibility and stability , and can

be used to control the quality of QDT ef fectiv ely .

Key words　Qingkailing Disper sible Tablets; Jasminoidin; RP-HPLC
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