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HPLC法测定安胎丸中黄芩苷的含量
陈小琼1．黄文峰2

(I．广东省江门市新会区中医院，广东江门529100；2．广东省阳江市药品检验所，广东阳江529500)

【摘要】目的：测定安胎丸中黄芩苷的含量。方法：采用高效液相色谱法，色谱柱：Di锄onsilC。。柱(4．6mnl×150mm，5灿m)；
流动相：甲醇一水一冰醋酸(50：50：1)；检测波长：315 nm。结果：黄芩苷的线性范围为12．75～127．50斗∥ml，平均加样回

收率为99．48％，R∞为1．49％。结论：本法简便、准确、灵敏，可用于安胎丸中黄芩苷的含量测定。
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C伽tent deternlination of baicalin in Antai Pill bv HPLC
CHEN X诡。一q协n毒，HUANG Wen-．fen章

(1．Xinhui Hospital of TMC，Jiangmen 529100，China；2．YaIl舀iang Institute for DnJg Control，Yan舀iaIlg 529500，China)

【Abstr觚t1 o埘ective：To detemine tIle content“baicalin in Antai Pill．Memods：High pe而珊ence liquid chmmato舭一
phy(HPLC)was used with chromatographic column of Diamonsil C18(4．6 mm×150 mm，5 pnl)．T量le mobiIe phase consised of

metllanol～water—glacial acetic acid(50：50：1)and the detective wavelength was 3 15 nm．R伪叫ts：Baicalin had a good lin．

earity in the mn萨of 12．75～127．50“g，ml，and the average recovery rate was 99．48％wi出冠SD of 1．49％．Cond哪ion：

This rnethod is simple，quick，accurate，and suitable．It can be used for the quality control of Antai Pill．

【I【ey wol·lls】Baicalin；Content detenIlination：Dnlg stand捌

安胎丸由黄芩、当归、白芍、白术、川芎五味中药组成，有

养血安胎的作用，可用于治疗妊娠血虚、胎动不安、面色淡

黄、不思饮食、神疲乏力。其药品标准已收载于《卫生部药品

标准中药成方制剂》第1册fl】，但无含量测定项。为确保药品

质量，保证用药有效，笔者建立了HPLC法对主药黄芩中黄

芩苷成分的含量测定项，现将研究结果报道如下，以供读者

参考：

1仪器与试药

1．1仪器

LC—10ATvp型岛津高效液相色谱仪；SPD一10Avp紫外

检测器；Di砌0nsil C18色谱柱(4．6 mm×150 mm，5“m)。SK3300H

型超声波清洗器(160 W，50 kHz)。

1．2试药

黄芩苷对照品(中国药品生物制品检定所，批号：715—

2001ll，含量测定用)；安胎丸(广东阳江制药有限公司生产，

批号：060105、060106、060107、060108、06060l、060602)：缺黄

芩的阴性丸剂(广东阳江制药有限公司生产，批号：060106)；

甲醇(DimaTechnology Inc．，色谱纯)；其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1方法依据

参照《中国药典》2005年版一部“双黄连片”项下的含量

测定方法【2】来制定本品含量测定的方法。

2．2色谱条件与系统适用性试验

以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂。以甲醇一水一冰醋酸

(50：50：1)为流动相，检测波长为315 nm。理论塔板数按黄芩

苷峰计算应不低于2 000。

2．3溶液的制备

2．3．1对照品溶液的制备取黄芩苷对照品适量，精密称定，

加甲醇制成每l ml含0，127 5 mg的溶液即得。

2-3．2供试品溶液的制备取本品，剪碎，取约0．5 g，精密称

定，置具塞锥形瓶中，精密加入50％甲醇100 ml，密塞，称定

重量，超声处理(160 W，50 kHz)30 min，取出，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。

2．3．3阴性对照溶液的制备按处方比例及制法制备缺黄芩

的阴性样品(批号：060106，广东阳江制药有限公司提供)，按

为：甲醇>70％乙醇>50％乙醇，但由于本品为复方制剂．以甲

醇为提取溶剂所提取出的成分较复杂．橙皮苷峰的分离度达

不到要求。故本实验选择70％乙醇作为提取溶剂．既能大大

减少杂质对含量测定的影响。又能将橙皮苷提取完全。同时，

本实验还分别对回流和超声提取两种提取方式和提取时间

进行了考察，结果表明，用70％乙醇50 Illl，回流提取2 h。能

将山楂内消丸中的橙皮苷提取完全。
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“2．3．2”方法制备缺黄芩的阴性对照溶液。

2．3．4测定波长的选择 取黄芩苷对照品溶液(50扯咖1)适量，
在200~400 nm波长范围内扫描．结果在278 nm和315 nm波

长处有最大吸收，但278 nm波长处杂质较多，峰面积所占比

例较小，故选择315 nm波长处测定。

2．4专属性试验

分别吸取黄芩苷对照品溶液、供试品溶液及阴性对照溶

液10斗l注入色谱仪。结果表明，对照品溶液、供试品溶液均

在相同保留时间处出现色谱峰，阴性对照溶液的峰面积为样

·语峰面积的0．3％(<0．5％)，可认为无干扰，色谱行为图见图1。

圈1各溶液的HPLC图谱

(A：阴性对照溶液；B：对照品溶液；C：供试品溶液)

2．5线性关系的考察

精密称取黄芩苷对照品12．75 mg于100 llll容量瓶中，

加50％甲醇适量，振摇使溶解，加50％甲醇稀释至刻度。然后

分别精密吸取l，3，5，7，10 ml加入10 ml容量瓶中，用50％

甲醇稀释至刻度，摇匀；分别吸取10斗l，注入高效液相色谱

仪中。测定峰面积。

以对照品浓度(C)作为横坐标，峰面积(A)作为纵坐标，

进行线性回归，得回归方程：A=2．74×105C一2．65×104，卸．999 9。

结果显示，黄芩苷在12．75～127．50¨g，ml范围内具有良好的

线性关系。

2．6精密度试验

取黄芩苷对照品溶液(63．75斗g，“)10斗l注入液相色谱
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仪中，测定6次，测得峰面积平均值为1 696 615，RS啦0．22％。
2．7重复性试验

取同一批供试品(批号060106)约0．5 g，按“2．3．2”方法

制备并测定，测得平均含量为58．04％，尼妒=o．70％，表明方

法重复性很好。

2．8加样回收率试验

取同一批供试品(批号060106，黄芩苷含量为58．85 m批)
6份，精密称定，分别精密加入黄芩苷对照品2．420 O mg，按

“2．3．2”方法制备并测定，结果见表1。

表1加样回收率试验

2．9稳定性试验

精密吸取同一批供试品(批号060106)溶液，分别在0，

2，4，6，8，10，24 h，注入高效液相色谱仪测定，结果兄sD=

0．60％，表明样品在24 h内具有很好的稳定性。

2．10样品含量测定

在本实验的色谱条件下，分别取10斗l对照品溶液和供

试品溶液注入液相色谱仪，测定6批安胎丸黄芩苷的含量，

结果见表2。

表2 6批样品的含■嗣定

3讨论

笔者曾将流动相甲醇一水一冰醋酸(50：50：1)和流动相甲

醇一水一磷酸(50：50：0．2)比较，发现前者的理论塔板数相对较

高，故将磷酸改为冰醋酸。

该法简便、准确、灵敏度高、重现性好，可用于该药的含

量测定，暂定本品每丸含黄芩以黄芩苷(C甜H。80，，)计，不得少

于43．0 mg。
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