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高效液相色谱法测定小儿清肺止咳泡腾片中黄芩苷含量!

常忆凌 "，刘 本 !

# "$ 浙江医药高等专科学校，浙江 宁波 %"&"’’； !$ 浙江大学宁波理工学院，浙江 宁波 %"&"’’ (
摘要：目的 用高效液相色谱法（)*+, 法）测定小儿清肺止咳泡腾片中黄芩苷含量。方法 采用 -./0123.4 ,"5 柱（!&’ 00 6 7$ 8 00，& !0），

流动相为甲醇 9 水 9 甲酸（&’ : &’ : ’$ !），检测波长为 !5’ 20，流速为 "$ ! 0+ ; 0.2。结果 黄芩苷进样量在 ’$ %77 < %$ 77 != 的范围内与峰

面积线性关系良好。结论 )*+, 法快速、准确，专属性好，灵敏度高。
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表 " 黄芩苷加样回收试验结果

小儿清肺止咳泡腾片是复方中药制剂，临床主要用于治疗小

儿上呼吸道感染所致的咳嗽、多痰等症。黄芩是其主药之一，具有

清热燥湿、泻火解毒之功效 A " B，主要成分黄芩苷具有抑菌、抗炎、抗

病毒、抗过敏、解毒等作用 A ! B。笔者用高效液相色谱法（)*+, 法）测

定小儿清肺止咳泡腾片中黄芩苷的含量 A % B，现报道如下。

& 仪器与试药

+, 9 "’CD 高效液相色谱仪（日本岛津）。甲醇（色谱纯）；水（重

蒸馏水）；乙酸（分析纯）；黄芩苷对照品 # 中国药品生物制品检定

所E 批号为 ""’>"& 9 !’’!"! (；小儿清肺止咳泡腾片（自制）。

" 方法与结果

!" # 色谱条件

色谱柱：-./0123.4 ,"5 柱（!&’ 00 6 7$ 8 00，& !0）；流动相：甲

醇 9 水 9 甲酸（&’ : &’ : ’$ !）；检测波长：!5’ 20；室温：!&F ；流速：

"$ ! 0+ ; 0.2；进样量：!’ !+。

!" ! 溶液制备

精密称取于 8’F 减压干燥的黄芩苷对照品 5$ 8’ 0=，置 &’ 0+
量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，作为贮备液。精密取该溶液 "，

%，8，5，"’ 0+，置 "’ 0+ 量瓶中E 加甲醇稀释至刻度E 摇匀，作为对

照品溶液。取本品 8 片，精密称定，研细，取粉末约 ’$ ! =，精密称

定，置磨口三角瓶，加 >’@ 乙醇适量，超声提取 % 次，每次 "& 0.2，

过滤，滤液定容 "’’ 0+ 量瓶中E 摇匀，作为供试品溶液。

!" $ 方法学考察

线性关系考察：精密注入 !$ ! 项下的对照品溶液各 !’ !+，进

样测定，以峰面积值 # $ (对对照品进样量 # % (作回归计算。得回归

方程为 % G 75 5"> &8%$ ? $ 9 !%5 ">7$ ?，& G ’$ ??? 5。结果表明黄芩

苷进样量在 ’$ %77 < %$ 77 != 范围内与峰面积线性关系良好。

精密度考察：精密进样同一供试品溶液E 重复 & 次。结果黄芩

苷峰面积平均值为 & ’57 ?%&，!"# 为 ’$ !"@ 。

系统适用性试验：分别吸取黄芩苷对照品溶液、供试品溶液、

缺黄芩苷的阴性对照品溶液各 !’ !+，注入液相色谱仪，按上述色

谱条件测定，记录色谱图，结果见图 "。

稳定性试验：将同一供试品 #批号为 ’&’’’" (溶液室温保存，分

别在 !，7，8，5，"!，75 H 内测定。结果的 !"# 为 "$ "?@ ，表明供试品

溶液在 75 H 内稳定。

重现性试验：取同一批供试品 #批号为 ’&’’’"(各 & 份（约 ’$ ! =(，
精密称定，按供试品溶液的制备方法制备供试液，分别进样，测定，

计算黄芩苷含量。结果平均含量为 &7$ ?> 0= ; =，!"# 为 "$ 7!@ 。

加样回收试验：精密称取已知含量为 &$ &@的供试品粉末 ’$ ! =，
分别加入浓度为 ’$ 55 0= ; 0+ 的黄芩苷对照品溶液 !，!，7，7，8，

8 0+，按供试品溶液制备方法制备供试液，用 )*+, 法测定，进样量

!’ !+E 计算回收率，结果见表 "。

!" % 样品含量测定

按供试品溶液的制备方法制备供试液，分别进样，测定峰面

积，计算 & 批样品中黄芩苷的含量。结果批号为 ’&’"""，’&’!’"，

’&’’’"，’&’’"%，’&’’’8 的 & 批样品中黄芩苷含量分别为 &8$ !8，

&%$ >’，&7$ 78，&!$ >’，&&$ "8 0= ; =。

- 讨论

$" # 通过比较和考察E 确定了测定黄芩苷的色谱条件E 该色谱条
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件可使小儿清肺止咳泡腾片中的黄芩苷达到基线分离" 效果良好。

!" # 流动相中的磷酸易造成柱压增高，换成甲酸可改变这种状况。

!" ! #$%& 法简便，专属性及重现性好，结果准确可靠，可用于该

制剂的质量分析。
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反相高效液相色谱法测定安忧静颗粒中芍药苷含量
张朝燕，刘克海，刘承初，刘梅芳

’上海水产大学海洋生物制药研究室，上海 !...). -
摘要：目的 建立安忧静颗粒中芍药苷的含量测定方法。方法 采用反相高效液相色谱法" 色谱柱为 #7>HLP;8 , VWX &(0 分析柱（(!* :: Y
/ ::，* !:），流动相为乙腈 , .< (] 磷酸（(* [ 0*），检测波长为 !1. 5:，流速为 ( :% Z :;5。结果 方法的精密度和稳定性良好，芍药苷进样

量在 .< !(. _ 1< (*. !6 范围内与峰面积线性关系良好" 4 \ .< ))) )" 平均回收率为 )0< .0] ，A82 为 (< 1!] 。结论 反相高效液相色谱法简

便、专属性强、重现性好" 可有效控制安忧静颗粒的质量。

关键词：安忧静颗粒；芍药苷；反相高效液相色谱法

中图分类号：?"I&J (；?"I$J # 文献标识码：7 文章编号：(##$ % &K)( !"##$ *"# % ##"" % #"

药物鉴定

安忧静颗粒是由白芍、刺五加等 (. 味中药制成的复方制剂，

具有滋阴血、平肝阳、宁心神之功效，临床上用于焦虑性神经症，症

见恐惧惊慌、心悸、失眠、多梦、晕眩。白芍为方中君药，故通过测定

芍药苷含量来控制药品质量。

( 仪器与试药

#$ , ((.. 型高效液相色谱仪（美国惠普）；惠普四元梯度泵；惠

普自动进样器；惠普柱温箱；惠普二极管阵列检测器；电子分析天平

（十万分之一，德国 X4J?L;‘P 公司）；Xa 1!.. 超声波清洗器（*. T#=）。

甲醇、乙腈为色谱纯，其他试剂为分析纯。芍药苷对照品（批号为

.+1D , )+(.，中国药品生物制品检定所）。

" 方法与结果

#" $ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：#7>HLP;8 , VWX &(0 柱（(!* :: Y / ::，* !:）；保护柱：

#7>HLP;8 , VWX 柱（!. :: Y !< ( ::，1. !:）；流动相：乙腈 , .< (]
磷酸（(* [ 0*）；流速：( :% Z :;5；检测波长：!1. 5:；柱温：!*b；检测

器：$WM；进样量：* !%。在此条件下，色谱图见图 (。

#" # 溶液配制

精密称取芍药苷对照品适量，加稀乙醇制成每 ( :% 含 .< ( :6
的溶液，即得对照品溶液。取本品 .< / 6，研细，精密称定，置 !* :%
量瓶中，加稀乙醇 !. :%，超声处理 ( 3，取出，放冷，加稀乙醇至刻

度，摇匀，用微孔滤膜（.< /* !:）滤过，弃去粗滤液，取续滤液，即得

供试品溶液。

#" ! 方法学考察

阴性对照试验：按供试品溶

液制备方法制备阴性对照品溶

液并进样分析。结果表明，其他

成分对芍药苷含量测定无干扰。

线性关系考察：精密吸取对

照品溶液 ’浓度为 .< (.* :6 Z :%-
!，/，D，(.，(*，1. !%，进样测定，

以峰面积（B）与进样量（&）进行线

性回归。回归方程为 B\()D.< (&c
(*< !，4 \ .< ))) )。结果表明，芍

药苷进样量在 .< !(. _ 1< (*. !6
范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取对照

品溶液 ’浓度为 .< (.* :6 Z :%-，
注 入 液 相 色 谱 仪 ，重 复 进 样 *
次，记录色谱图，测定峰面积。结

果 * 次峰面积的 A82 为 .< +D] 。

重现性试验：取同一批号（.((!.(）样品 * 份，分别精密称定，

照供试品溶液的制备方法制备 * 份供试液，分别注入液相色谱仪，

测定芍药苷含量。结果 * 次测得的平均含量为 /< /1! !6 Z 6，A82 为

(< (0] 。

稳定性考察：取样品 ( 份（批号为 .((!.(），照供试品溶液的制

备方法制备供试液，于 0 3 内进样 * 次，每 ! 3 进样 ( 次，记录峰面


