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HPLC法测定黄芩配方颗粒中黄芩苷的含量木

雷鹏，刘 韶，李新中，徐平声
(中南大学湘雅医院药剂科，湖南长沙410008)

·论著·

摘要：目的建立黄芩配方颗粒中黄芩苷含量测定方法。方法采用高效液相法测定黄芩配方颗粒中黄

芩苷含量，色谱柱：Diamonsil C镕(4．6X 25011"1111)；流动相：甲醇一O．05％磷酸(65：35)；流速：1 mL／min；柱温：

30qC；检测波长：280nm。结果黄芩苷在0．215～2．150斗g范围内线性关系良好，平均回收率为98．30％。结论

该方法简便可行、重复性好，可作为黄芩配方颗粒质量评价的依据。
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Determinination of baicalin in dispensing granule of

scutellalria baicalensis georgi by HPLC毒

LEI Peng，LIU Shao，LI Xin-zhong，XU Ping-sheng

(Department ofPharmacy,Xiangya Hospital,Central South University,

Changsha,Hunan 410008,P．R．China)

Abstract： 【0bjective】To determine the eontenm of baicalin in dispensing granule of scutellalria baicalensis

C,eoIgi．【Methods】HPIC method懈used to detect baiealin．Diamonsfi C18(4．6 minx250 mm)column was used，

and the mobile ph嘲was a mixed liquid with MeOH一0．05％HAP04(65：35)．The’column temperature Was set at 30℃

and the flow rate Was 1 mUmin．【Results】A good llnearity of baicalin Was in the range of 0．215-2．150 lag and the

average recycled rate was 98．30％．【Conclusions】11le metllod is rapid，sensitive and accurate．It can be used to

control the quality of dispensing granule of seutellalria baicalensis georgi．
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现代药理学表明，黄芩苷有清热燥湿、抗菌消炎

的作用，为其有效成分【I．21。黄芩配方颗粒是以黄芩

饮片为原料采用现代工艺制成的颗粒，临床供配方

用。本实验测定了黄芩配方颗粒中黄芩苷的含量，

为控制黄芩配方颗粒的质量提供了科学的依据。现

报告如下：

1仪器与试药

Agilentll00高效液相色谱仪，包括G1311A四

元梯度泵、G1313A自动进样器、G1315A二极管阵

列检测器(美国惠普公司)。AG285分析天平

(METI'LER)；KS一600D超声清洗机。黄芩苷对照品

(批号：0715—9909，中国药品生物制品检定所)，黄

芩配方颗粒(三九医药股份有限公司0401021，广东

一方制药有限公司040108，江阴天江药业有限公司

0212039，四川绿色药业科技发展股份有限公司

021019，自制20040625)。甲醇(色谱纯)，其他试剂

分析纯，流动相用水为重蒸馏水。

2方法与结果

2．1色谱条件

色谱柱：Diamonsil C18(4．6 mm X 250 rflm，5斗m)；

柱温：30℃；检测波长：280 rim；流速：1 mL／min；流动

相为甲醇：0．05％磷酸(65：35)。理论塔板数按黄

芩苷计算应不低于4 000，在上述色谱条件下，对照

品和样品的色谱图，见附图。
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2．2线性关系的考察

精密称取黄芩苷对照品21．5 mg，加甲醇定容至

100 mL，作为对照品溶液。将上述对照品溶液制成

一系列不同浓度的对照品溶液，进样，以峰面积对进

样量作线性回归，得线性范围和回归方程为：

C=0．3022A一6．7247，r=0．9999，线性范围0．215—

2．150¨g。

2．3样品溶液的制备

取黄芩配方颗粒按不同厂家分别编号。分别取

黄芩配方颗粒，碾成粉末，取粉末相当于原药材0．3

g，精密称定，置50 mL量瓶中，加80％甲醇约45 mL

超声提取30 min，放冷，加80％甲醇置刻度，摇匀，

滤过，取续滤液10 mL作为样品溶液。

^
0 l 2 3 4 5 6’7 8 9 lO O l 2 3 4 5 6’7 8 9 lO

a黄芩苷对照品 b黄芩配方颗粒

附图HPLC色谱图

2．4精密度试验

吸取对照品溶液5斗L，连续进样5次，记录色

谱图，结果黄芩苷峰面积的RSD为0．13％。

2．5重复性试验

取同一批号配方颗粒粉末5份，按2．3项下供

试品溶液制备方法制备并测定，黄芩苷含量为

166．34、167．85、168．61、166．07和168．19 mg／包，平

均含量为167．41 mg／包，RSD为0．68％。

2．6稳定性考察

取同一供试品溶液，分别在0、2、4、8、12 h进

样，记录色谱图，结果黄芩苷峰面积的RSD为

0．28％。表明供试品溶液在O～12 h内稳定性良好。

2．7加样回收率试验

取已知含量配方颗粒粉末5份，每份约20．00

mg，精称，分别添加浓度为215．0斗g／mL的黄芩苷对

照品溶液10 mL，按2．3项下供试品溶液制备方法制

备并测定，计算，平均回收率为98．30％，表明方法回

收率较好，见表1。

2．8样品测定

精密吸取对照品溶液与黄芩配方颗粒各5

灿L，按上述色谱条件测定，并计算本品每包中黄芩

苷的含量，见表2。

表1 加样回收率试验结果

表2黄芩配方颗粒中黄芩苷含量 (n=3)

编号 黄芩苷(—叫包)

385．71

118．94

246．98

167．75

534．54

3讨论

甲醇一磷酸水溶液为分离黄芩苷常用的流动

相，通过试验得出用0．05％的磷酸水溶液即可有效

分离黄芩苷，本法简便可靠，可作为黄芩配方颗粒含

量测定的依据。对样品的提取，比较了水浴回流法、

超声提取法，发现两者提取效率相似，但后者操作简

单，故选择超声提取法对样品进行提取。经测定黄

芩配方颗粒中黄芩苷含量，发现不同厂家的黄芩配

方颗粒中黄芩苷含量变化较大。目前，各药厂生产的

黄芩配方颗粒并无含量测定标准，只标明每袋相当

于饮片10．0 g，但1 18．94 mg和534．54 mg之间的差异

是不容忽视的，2号与5号样品如此大的含量差异

是否会造成临床用药剂量无法把握应予以考虑。

而且，中国药典规定黄芩药材含黄芩苷不得低

于9．00％，转移率以60．00％计算，仅5号样品符合。

分析其中的原因可能是黄芩中黄芩苷等黄酮的含量

受产地，采收季节，储存时问等多因素影响，差异很

大，以致造成不同厂家生产的黄芩配方颗粒有效成

分含量差异显著。因此，有关厂家应对原材料进行

质量控制，质量稳定的中药材是生产优质配方颗粒

的先决条件；其次，应该采用合理的生产工艺，加强

生产过程控制，实施GMP管理。只有这样，单味中药

配方颗粒的产品质量将更加安全、有效、可控、稳定。
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给家庭和社会带来了极大的经济负担和精神负担。

对liP患者进行临床确诊、家系调查及遗传方式判

定，并进一步进行分子遗传学分析，研究突变位点、

突变形式与临床表现的内在关系，有助于为临床遗

传学工作者提供有价值的信息，为RP的基因诊断、

产前诊断和植入前遗传学诊断创造良好的条件，为

探求RP的防治奠定良好的基础。
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