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高效液相色谱法测定黄连上清片中黄芩苷含量
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摘要：目的 用高效液相色谱法测定黄连上清片中黄芩苷含量。方法 色谱柱为 ’()*+,-(.（钻石）/01柱（0#& ** 2 !3 4 **5 # !*），流动相为甲

醇 6 $7 醋酸溶液（## 8 !#），检测波长为$%! ,*，流速为03 & *9 : *(,，柱温为$4; 。结果 黄芩苷进样量线性范围是 &3 00 < $3 $& != > ! ?
&3 @@@ @ A，平均加样回收率为0&&3 %%7 ，"#$ ? 03 "$7（ % ? 4）。结论 该方法简便、灵敏，可用于制剂的质量控制。
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03 黄芩苷

W3 对照品溶液

V3 供试品溶液

/3 空白样品溶液

图 0 高效液相色谱图

表 0 黄芩苷加样回收试验结果（ % ? 4）

样品含量（!=）
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黄连上清片由黄连、大黄、连翘、黄芩等0%味中药制成，具有清

热通便、散风止痛的功效，可用于治疗头晕目眩、暴发火眼、牙齿疼

痛、咽喉肿痛、耳痛耳鸣、大便秘结、小便短赤等 X 0 Y。该药原标准中

无含量测定项目，为有效控制其内在质量，笔者采用高效液相色谱

法（GH9/ 法）测定黄芩的黄芩苷含量，结果满意。

& 仪器与试药

岛津 9/0&WDRP 6 ZH’ 型高效液相色谱，ZH’ 6 0&WRP 型紫外检

测器，/F+*)D+ 6 -+.MD(+, 色谱工作站。黄芩苷对照品（中国药品生物

制品检定所，批号为00&%0# 6 $&&$0$）；样品0 >河南创新药业有限

公司，批号为&#&1&"0 A，样品$（福建省漳州市乐尔康药业有限公

司，批号为&4&"&$），样品"（福建省漳州市乐尔康药业有限公司，批

号为&#0$&0）；甲醇为色谱纯；水为超纯水；其余试剂为分析纯。

" 方法与结果

!" # 色谱条件 $ ! %

色谱柱：’()*+,-(.（钻石）/01柱（0#& ** 2!3 4 **5 # !*）；流动相：

甲醇 6 $7 醋酸溶液（## 8 !#）；检测波长：$%! ,*；流速：03 & *9 : *(,；

柱温：$4;。理论塔板数按黄芩苷峰计算达" &&&以上。

!" ! 溶液制备

精密称取黄芩苷对照品适量，置棕色量瓶中，用#&7 的甲醇溶

解，制成$$ != : *9 的对照品溶液。取黄连上清片0&片，除去糖衣，

称定总质量，研细，混匀，精密称取&3 $ =，置#& *9 的棕色量瓶中，

加#&7 的甲醇约!1 *9，密塞，超声处理（$#& [，"" \G]）$& *(,，取

出，放冷，再加#&7 的甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液即得供试

品溶液。按处方比例及工艺制备不含黄芩的阴性样品适量，按供试

品溶液制备方法制成空白样品溶液。

!" & 方法学考察

阴性干扰试验：精密吸取对照品、供试品及空白样品溶液各

$& !9，分别注入高效液相色谱仪，测定。结果色谱图中在黄芩苷峰

相应的保留时间附近未检出干扰峰（图0）。

线性关系考察^ 精密吸取质量浓度为 &3 00 *= : *9 的对照品溶

液 $5 !5 15 0&5 0#5 $& !95 分别注入液相色谱仪5 记录色谱图。以峰面

积 ) 为纵坐标、黄芩苷对照品进样量 B 为横坐标绘制标准曲线，得

回归方程：) ? "!@ 0"$B C #@# !4，! ? &3 @@@ @。结果表明，黄芩苷进样

量在&3 00 < $3 $& != 范围内与

峰面积有良好的线性关系。

精 密 度 试 验 ：精 密 吸 取

对照品溶液$& !9，重复进样

4次，记 录 色 谱 图，按峰面积

计算。结果的 "#$ ? &3 $@7 5
表明仪器精密度良好。

稳定性试验：精密吸取同

一批号供试品溶液$& !9，按

上述色谱条件，分别在&，0，$，

!，1，0$ F 时测定。以峰面积计

算，"#$ 为&3 17 。结果表明，

待测溶液至少在0$ F 内稳定。

重 现 性 试 验 ：取 同 一 批

号的样 品4份，依法 测定 ，其

结果的 "#$ 为&3 !47 5 说明

方法的重现性良好。

加样回收试验：精密称取

已知含量的样品4份，分别精

密加入黄芩苷对照品适量，依

法测定其含量，求出加样回收

率，结果见表0。

!" ’ 样品含量测定

精密吸取对照品及供试品溶液各$& !9，分别注入高效液相色

谱仪，记录峰面积，按外标法计算，结果"批样品（样品0 < "）中黄芩



·!!· 中国药业 !"#$% &"%’(%)*+,#)%-.

!""# 年第 $% 卷第 $! 期制剂技术

苷的含量分别为"# $%" &，%# ’() "，%# ’") ’ *+ , 片。

! 讨论

!" # 考察了-%.乙醇溶液、)%.甲醇溶液两种提取溶剂、(种检测波

长（/-!，/&%，(") 0*）及两种流动相 1甲醇 2 /. 醋酸溶液（)) 3 !)）、

甲醇 2 ". 磷酸溶液（)( 3 !-）4，结果以)%. 甲醇溶液为提取溶剂，

/-! 0* 为检测波长，甲醇 2 /. 醋酸溶液（)) 3 !)）为流动相的效果

较好，其色谱分离和线性关系良好，重现性及回收率均符合要求。

!" $ 5678 法前处理简便，测量准确，精度高，重现性好，可作为

黄连上清片中黄芩苷含量的质量控制方法。

参考文献：

1 " 4 9:( 2 ; 2 "//) 2 ’/< 卫生部药品标准·中药成方制剂（第六册）1 : 4 #
1 / 4 国家药典委员会 # 中华人民共和国药典（一部）1= 4 # 北京：化学工业

出版社，/%%)：!%&#
"收稿日期# $%%& ’ (( ’ (! )

复方盐酸左氧氟沙星滴眼液的研制
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摘要：目的 探讨复方盐酸左氧氟沙星滴眼液的制备、质量控制及临床应用。方法 确定该制剂的处方组成和制备工艺，按《中国药典》规定

进行质量控制，并与左氧氟沙星滴眼液进行临床疗效比较。结果 所制备的复方盐酸左氧氟沙星滴眼液的质量标准符合有关规定，稳定性

试验及刺激性试验结果均表明本品稳定、安全、有效，临床使用总有效率为 ’/# )’. 。结论 复方盐酸左氧氟沙星滴眼液制备的工艺简单可

行，质量可靠、稳定，疗效肯定。

关键词：复方盐酸左氧氟沙星滴眼液；制备；质量标准；临床疗效
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喹诺酮类抗菌药物对革兰阳性球菌和阴性杆菌均有明显的抗

菌活性 1" 4。左氧氟沙星（>?@ABCADEF0）是新一代喹诺酮类抗菌药物，体

外抗菌作用试验结果表明，其抗菌力一般是氧氟沙星的 / 倍 1 / 4，但

随着临床应用越来越广，近年来其耐药菌株不断出现，疗效有所下

降。为此，笔者用其与硫酸妥布霉素配伍制备了复方盐酸左氧氟沙

星滴眼液，用于防治眼部感染，可以有效地防止耐药菌株的产生，

增强治疗效果，报道如下。

( 仪器与试药

GH 2 /!%" 紫外分光光度计（日本岛津）；IJ/&; 型电光分析天

平（上海天平仪器厂）；-)" 2 J9 紫外分光光度计（上海光学仪器

厂）；65: 2 (8 型 K5 计（上海雷磁仪器厂）。盐酸左氧氟沙星（浙江

京新药业有限公司）；硫酸妥布霉素注射液（广东明兴制药厂）；乙

酸，硼酸，硼砂，氧化钠均为药用标准。

$ 方法与结果

$" # 制备

处方：盐酸左氧氟沙星 %# ( +，硫酸妥布霉素 ! 万单位，醋酸

（%# / *A> , 7）!# "$ +，硼砂 %# ""$ +，氯化钠 %# (/ +，加注射用水至

"%% *7。

制备方法：取硼酸溶于热注射水中，取盐酸左氧氟沙星溶于醋

酸（%# / *A> , 7）中，两液合并，依次加入氯化钠、硫酸妥布霉素，混

匀、搅拌、滤过，自滤器添加注射用水至全量，分装，经 "%%L，(% *F0
流通蒸气灭菌即得。

$" $ 质量控制

性状：本品为淡黄色的澄明液体。

鉴别：" M色谱鉴别。按含量测定项下方法测定，左氧氟沙星在

/’( 0* 波长处有最大吸收。/ M硫酸盐。取本品适量，加氯化钡试液

应生成白色沉淀，分离、沉淀在盐酸或硝酸中均不溶解。( M检查。K5
值应为 )# % N -# %；其他检查应符合 /%%) 年版《中国药典》附录滴眼

剂项下规定。

$" ! 含量测定方法

精密吸取本品 / *7，置 ) *7 量瓶中，加 %# " *A> , 7 醋酸溶液至刻

度，摇匀，精密吸取稀释液 !# ) *7，置 "%% *7 量瓶中，加 %# " *A> , 7 醋

酸溶液至刻度，摇匀，以 %# " *A> , 7 醋酸溶液作空白，在 /’( 0* 波

长处测定吸收度 !。

$" % 刺激性试验

取健康家兔 ! 只，一只眼滴生理盐水，另一只眼滴本品，每次 /
滴，每 / O 滴 " 次，于给药后 !，&，"/，/!，-/ O 时检查。结果 ! 只试

验家兔双眼均未见异常反应。

$" & 稳定性考察

加速试验：取本品置恒温恒湿容器中 1温度为 !%L，相对湿度

PQ5M为 -). 4保存 ( 个月，于 %，"，/，( 个月时取样，测定含量、色

泽、澄明度及 K5 值。结果各项指标均无明显变化。

低温试验：将本品贮存于 % N !L 冰箱中，放置 (% R，于 %，(，

"%，/%，(% R 时依次取样，测定含量、色泽、澄明度及 K5 值。结果各

项指标均无明显变化。

$" ’ 临床疗效观察

一般资料：将诊断为细菌性结膜炎的患者 )( 例随机分成两

组，S 组 /- 例，; 组 /$ 例。患者年龄 "! N )/ 岁，平均 (!# $ 岁；男

/% 例，女 (( 例。两组之间一般资料无显著性差异，具有可比性。

治疗方法：滴药于患者眼睑内，S 组使用本品，" 次 " 滴，(次 , R；;
组使用盐酸左氧氟沙

星滴眼液，" 次 " 滴，

( 次 , R。

结果：见表 "。

! 讨论

本处方采用联合用药的方法，提高了细菌对药物的敏感性，从

而控制耐药菌株的产生，效果令人满意。局部外用给药可避免全身

用药的不良反应，避免了口服用药的首过效应，提高了生物利用

度，增加了疗效 1 ( 4。
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表 " 两组治疗效果比较

组别

SP " V /- M

; # " V /$ M
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