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[摘要 ] � 目的: 采用高效液相色谱法测定内消瘰疠丸中哈巴俄苷的含量。方法: 样品经 80%甲醇溶液浸泡、超声处理,

采用色谱柱 Therm o ODS- HYPERSIL ( 0. 46 � 20 cm, 5 �m ); 柱温: 30� ; 流动相�乙腈 -水 ( 25�75);检测波长 280 nm。结

果: 哈巴俄苷在 15. 18 ng~ 4743. 75 ng范围内线性关系良好 ( r= 0. 9999, n = 6)。哈巴俄苷的平均加样回收率 ( n = 9)为

93. 5%。结论:该方法灵敏度高、专属性好、操作简便、重现性好。
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HPLC determ ination ofHarpagoside in Neixiao Luoli P ill

X U Yong, M ia o S hu i , ZH U Yan - rong, ZHANG W e i , WAN G K e, JI S hen*

( Shangha i Institute o f Food and D rug Contro,l Shangha i 201203, Ch ina)

[ Abstract] � Objective: To develop an H PLC m ethod for the determ ination of H arpago side in N eix iao Luo li P il.l Methods: The

co lumn was Therm o ODS- HYPERSIL ( 0. 46 � 20 cm, 5 �m ), The m ob ile phase consisted o f acetonitrile- w ate r( 25�75). The
determ ination wave length w as se t at 280nm. Resu lts: L inear ranges w as 15. 18 ng~ 4743. 75 ng forH arpagoside. The average re�
covery of H arpagoside was 93. 5% ( n= 9) . Conc lusion: Them ethod is sim ple, sensitive, accurate, spec ific and reproduc ib le in

the qua lity contro l o f Neix iao Luo li P il.l
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� � 内消瘰疬丸是由夏枯草、玄参、大青盐等十七味药材组成
的丸剂, 临床上主要用于瘰疬痰核或肿或痛等症状。玄参为

玄参科植物玄参 ( S croph u lar ia n ing poen si s H em s.l )的干燥根,

为常用中药, 具有清热凉血、滋阴降火之功效,用于热病伤阴、

津伤便秘、目赤、咽痛等 [ 1]。哈巴俄苷是玄参中含量较高的指

标性成分, 有抗炎、镇痛、解痉以及耐缺氧、抗心律不齐, 正性

肌力等作用。玄参中哈巴俄苷的含量测定方法已有文献报

道 [ 2~ 4]。但复方制剂内消瘰疬丸中哈巴俄苷的含量测定方法

未见报道。为控制药品质量, 保证临床用药的安全性和有效

性, 我们建立了 H PLC法测定内消瘰疬丸中哈巴俄苷含量的方

法。

1� 仪器与试药
� � Ag ilent 1100高效液相色谱仪, A g ilent1100紫外 - 可见光

检测器, A g ilent1100色谱工作站; 哈巴俄苷对照品购自中国药

品生物制品检定所 (批号 111730 - 200603); 乙腈为色谱纯

( MERCK公司 ) ,其余试剂均为分析纯 (中国医药 (集团 )上海

化学试剂公司 ); 样品: 内销瘰疠丸分别由吉林紫鑫药业股份

有限公司 (批号 100801, 100802, 100803 )、杭州胡庆余堂药业

有限公司 (批号: 100502)、及上海雷允上封浜制药有限公司

(批号 100205, 100706, 100707)提供。

2� 方法与结果
2. 1� 溶液的制备
2. 1. 1� 对照品溶液 � 取哈巴俄苷对照品适量, 精密称定, 加

80%甲醇溶液制成每 1 m l含哈巴俄苷为 15 �g的溶液, 即得。

2. 1. 2� 供试品溶液 � 取本品粉末 (过三号筛 )约 5 g, 精密称

定, 置具塞锥形瓶中,精密入加入 80%甲醇溶液 25 m ,l称定重

量, 浸泡 0. 5 h, 超声处理 (功率 500W, 频率 40 kH z) 30 m in,放

冷, 再称定重量 , 分别用相应溶剂补足减失的重量, 摇匀, 滤

过, 取续滤液,即得。

2. 1. 3� 阴性样品溶液 � 按处方量分别制备缺玄参的阴性样
品, 照 � 2. 1. 2�项下方法制备阴性样品溶液。
2. 2� 色谱条件
� � 色谱柱: Therm o ODS - HYPERSIL ( 0. 46 � 20 cm, 5 �m ) ;

柱温: 30� ; 流动相�乙腈 -水 ( 25�75)。理论板数按哈巴俄苷
峰计算, 不低于 9000。按上述色谱条件进行测定 ,结果样品中

哈巴俄苷与相邻峰分离度大于 1. 8,阴性样品溶液在与哈巴俄

苷色谱峰相同位置处无干扰峰, 表明样品中其他成分对哈巴

俄苷的测定无干扰, 见图 1。

2. 3� 线性关系的考察
精密称取哈巴俄苷对照品适量,加 80%甲醇溶液制成浓

度为 15. 18 �g /m l的对照品溶液 � ; 和浓度为 189. 75 �g /m l

的对照品溶液 � 。分别精密吸取对照品溶液 � 1 � l、5 � l、

10 � l、20� ;l对照品溶液� 5 � l、25 � l注入液相色谱仪, 记录

峰面积。以进样量 ( ng)为横坐标,峰面积为纵坐标,绘制标准

曲线, 进行回归分析,得哈巴俄苷的回归方程为: Y= 2. 48197X

+ 1. 48289, r = 0. 9999。结果表明, 哈巴俄苷在 15. 18 ng~

4743. 75 ng范围内线性关系良好。
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A. 对照品; B. 样品; C. 阴性样品; 1.哈巴俄苷 ( 11. 612 m in )

图 1� 高效液相色谱图

2. 4� 精密度试验
精密 吸 取 上 述 对 照 品 溶 液 (哈 巴 俄 苷 浓 度 为

15. 18�g /m l) 20 � ,l连续进样 6次, 记录峰面积, 哈巴俄苷峰

面积的 R SD 为 0. 02% , 结果表明仪器精密度良好。

2. 5� 重复性试验
按 � 2. 1. 2�项下方法制备 6份供试品溶液, 按上述色谱条

件进行测定, 哈巴俄苷含量平均值为 60. 1 �g� g- 1, R SD为

0. 62%。

2. 6� 稳定性试验
取同一供试品溶液,在上述色谱条件下, 分别于 0 h, 6 h,

10 h, 16 h, 24 h进样测定, 结果哈巴俄苷峰面积的 RSD 为

1. 51%。表明供试品溶液在 24 h内基本稳定。

2. 7� 加样回收率试验
取本品 (吉林紫鑫药业股份有限公司提供, 批号: 100803)

粉末 (过三号筛 )约 5 g, 精密称定, 置具塞锥形瓶中, 一式 9

份, 以 3份为一组, 分别精密加入哈巴俄苷对照品溶液 (哈巴

俄苷浓度为 0. 18975 mg /m l) 0. 8 m l、1. 0 m l、1. 2 m ,l精密加入

80%甲醇溶液 25 m ,l按 � 2. 1. 2�项下方法制备 9份供试品溶

液分别注入 GC仪, 测定,结果见表 1。

表 1� 哈巴俄苷回收率试验 ( n= 9)

样品中含量

/m g

加入量

/m g

测得量

/mg

回收率

/%

平均回收率

/%

RSD

/%

0. 151966 0. 2277 0. 36805 94. 898

0. 151064 0. 2277 0. 36153 92. 431

0. 154490 0. 2277 0. 37029 94. 773

0. 147621 0. 1898 0. 31897 90. 302

0. 150932 0. 1898 0. 32845 93. 553 93. 5% 1. 5

0. 150596 0. 1898 0. 32729 93. 119

0. 150331 0. 1518 0. 29279 93. 846

0. 151287 0. 1518 0. 29347 93. 664

0. 151623 0. 1518 0. 29504 94. 477

2. 8� 样品测定

按上述供试品溶液的制备方法和测定条件, 测定 7批样

品中哈巴俄苷的含量, 用外标法计算,结果见表 2。

表 2� 样品测定结果

批号 100801 100802 100803 100502 100205 100706 100706

哈巴俄苷 /� g� g- 1
60. 81 60. 33 60. 10 220. 9 294. 8 280. 6 310. 7

3� 讨论
3. 1� 测定指标的选择

�中国药典 � 2010年版一部 �玄参 �项下含量测定方法, 是

以哈巴苷和哈巴俄苷为测定指标, 对玄参进行含量测定。经

试验, 内消瘰疠丸中哈巴苷含量较低,又因内消瘰疠丸为十七

味药组成的复方制剂, 成分复杂, 且哈巴苷的最大吸收波长为

210nm的末端吸收, 干扰较多, 因此很难对哈巴苷进行分离测

定, 故最后以哈巴俄苷为测定指标,对玄参进行含量测定。

3. 2� 溶剂的选择

采用甲醇、80%甲醇溶液、50% 甲醇溶液三种不同溶剂对

样品进行超声提取, 结果发现, 80%甲醇溶液对本品的溶解性

最好, 能有效的将丸剂中的哈巴俄苷提取出来。因此最终选

择提取溶剂为 80%甲醇溶液。

3. 3� 提取时间的选择
为了能有效的将样品中的哈巴俄苷提取出来, 试验中考

察了浸泡与非浸泡 ,以及超声处理时间对哈巴俄苷提取效率

的影响。选择了 15 m in、30 m in、60 m in三个超声处理时间对

样品进行提取, 结果表明,超声处理 30 m in提取效率较高。考

察了浸泡与非浸泡对试验结果的影响, 结果表明, 样品经过浸

泡后,哈巴俄苷可以很好的溶出, 使提取效率更高。故对浸泡

时间进行了考察, 结果表明,浸泡 0. 5 h适宜,所以本试验最终

确定提取方式为浸泡 0. 5 h后 ,超声处理 30 m in。

4� 总结
� � 目前玄参的质量控制指标, 仅限于哈巴苷和哈巴俄苷等

化合物, 这样还无法对玄参药材或者含玄参的制剂达到真正

有效的质量控制, 所以, 有待进一步研究发现, 玄参中新的具

有生物活性的药效指标, 对其进行合理的质量控制。
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