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反相高效液相色谱法测定银翘解毒颗粒中连翘苷含量
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摘要 目的：建立测定银翘解毒颗粒中连翘苷的高效液相色谱分析方法。方法：以 ’()*+,-(. /0% 柱 # !1 2 ** 3 "4$ **，4 !*&为色谱柱，乙

腈 5 水 # "4 6 74 &为流动相，检测波长为 "77 ,*，流速为 01 $ *8 9 *(,，柱温为 "4: 。结果：样品中连翘苷得到了很好分离。连翘苷进样量在

$1 " ; "1 $ !< 范围内与峰面积呈良好的线性关系，回归方程为 ! = 44%1 4> " 5 01 2%?，# = $1 >>> 7，回收率为 >%1 77@ ，$%& 为 $1 2!@ 。结

论：反相高效液相色谱法简便、快速、灵敏、准确，重现性好，可用于银翘解毒颗粒中连翘苷的含量测定和质量控制。

关键词 高效液相色谱法；银翘解毒颗粒；连翘苷；含量测定

!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

银翘解毒颗粒是由金银花、连翘、薄荷、荆芥、淡豆豉、牛蒡子、

桔梗、淡竹叶、甘草等 > 味中药材制成的中药成方制剂，具有辛凉

解表、清热解毒的功效，用于治疗风热感冒、发热头痛、咳嗽、口干、

咽喉疼痛等症。"$$$ 年版《中国药典》未制订该品种的含量测定指

标 A0 B，笔者以处方中的君药连翘为研究对象，采用反相高效液相色

谱法 #CD 5 ED8/ 法 &测定制剂中连翘苷的含量来控制质量。

( 仪器与试剂

F<(.G,H 00$$ 型高效液相色谱仪，二极管阵列检测器，化学工

作站，柱温箱。

连翘苷对照品 # 批号：$%"0 5 "$$0$!，中国药品生物制品检定

所 &；银 翘 解 毒 颗 粒 # 规 格 ：04 < 9 袋 ，批 号 ：$?$0$$?，$?$!$$"，

$?$2$$0，$?$!$$?，$?$$$2，太极集团重庆桐君阁药厂 &；试剂甲

醇、乙腈均为色谱纯，其余为分析纯。

# 方法与结果

!" # 色谱条件

色谱柱：’()*+,-(. /0% 柱 # !1 2 ** 3 "4$ **，4 !*&；流动相：乙

腈 5 水 # "4 6 74 &；流速：01 $ *8 9 *(,；进样量：0$ !8；检测波长：

"77 ,*；柱温："4:；理论塔板数按连翘苷计算为 2 %>$。

!" ! 线性关系考察

精密称取连翘苷对照品 "$ *<，置 4$ *8 量瓶中，用 4$@ 甲醇

定容至刻度，摇匀。精密吸取 $1 4，01 $，"1 $，?1 $，41 $ *8 分别

置 0$ *8 量瓶中，用 4$@ 甲醇定容至刻度，摇匀即得每 0 *8 含

表 0 熊果酸加样回收率试验 # ’ = 2 &

样品含量 #*< &

$1 40%
$1 40%
$1 47!
$1 47!
$1 2$!
$1 2$!

加入量 #*< &

$1 "4$
$1 "4$
$1 "4$
$1 "4$
$1 "4$
$1 "4$

测得量 #*< &

$1 720
$1 722
$1 %"7
$1 %?$
$1 %4?
$1 %42

平均回收率 #@ &

0$$1 $7

$%& #@ &

01 %0

表 " 六味地黄胶囊中熊果酸的含量

批号

$"0"0?
$?$!00
$?$!0?

含量 #*< 9 < &

$1 "4>
$1 ?$"
$1 "%7

$%& #@ &

01 >7
"1 "?
"1 $0

!" $ 线性关系考察

精密吸取熊果酸对照品溶液 $1 "，$1 !，$1 2，$1 %，01 $ *8
4 份，分别置 0$ *8 容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀。按上述色

谱条件分别进样 0$ !8#每份重复进样 " 次 &，测得平均峰面积。以

平均峰面积为纵坐标，以对应的浓度为横坐标，绘制标准曲线图，

并求得线性回归方程为 ! = 7 ?!0 I ?>! "2" "J # = $1 >>> 0 # ’ = 2 &。
熊果酸浓度在 "$ ; 0$$ !< 9 *8 范围内与峰面积线性关系良好。

!" % 重现性试验

将同一样品称取 4 份，分别按供试品溶液制备方法操作，制备

各样品溶液。分别精密吸取样品溶液 0$ !8 进样，在上述色谱条件

下进行测定，结果 $%& 为 "1 07@ 。

!" & 精密度试验

精密吸取对照品溶液 0$ !8 进样 #重复进样 4 次 &，测得平均

峰面积值为 ( = ?0 $"01 7，$%& 为 01 27@ 。

!" ’ 稳定性试验

取同一供试品溶液和对照品溶液各 0$ !8，于 $，"，!，%，0" K
分别进样 " 次，计算日内 $%&，分别为 01 "0@和 $1 >?@ 。再于第 0，

"，?，! 天分别进样 " 次，计算日间 $%&，分别为 01 >4@和 01 ?0@。

!" ( 回收率试验

取 样 品 " <，精 密 称 定 ，置 索 氏 提 取 器 中 ，精 密 加 入 对 照 品

$1 "4 *< #或对照品溶液 $1 "4 *8&，依法测定熊果酸的含量，并计算

回收率，结果见表 0。

!" ) 样品含量测定

取样品 ? 批，按供试品溶液制备方法操作，制备样品溶液。精密

吸取样品溶液 0$ !8 注入

液相色谱仪，按上述色谱

条件测得熊果酸的峰面

积，根据回归方程，求得样

品中熊果酸的含量，结果

见表 "。

. 讨论

*" # 选择 ""$ ,* 作为测定波长，既利用了组分仅有的紫外末端

吸收，又减小了溶剂的短波吸收干扰。溶剂甲醇截止吸收波长为

"$4 ,*，而熊果酸的最大吸收波长为 "0$ ,* 左右，在 ""$ ,* 波长

以上几乎没有吸收。

*" ! 提取时选用乙醚回流提取至无色，目的是排除脂溶性成分的

干扰，再用甲醇溶解，既提取了有效成分，又排除了其他成分干扰，

方法简便可行。
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表 # 加样回收试验结果

加入量 $%& ’

#( )*+ +
#( )*+ +
,( ,++ +
,( ,++ +
,( *!+ +
,( *!+ +

测得量 $%& ’

#( )!* -
#( )". -
,( #*) -
,( #-- *
,( -/* )
,( *"" !

回收率 $0 ’

//( ,"
/.( ).
/.( -,
/)( /.
/.( "*
//( )-

平均回收率 $0 ’

/.( ))

!"# $0 ’

+( *!

表 , 样品中连翘苷含量测定结果

批号

+"+#++"
+"+!++,
+"+*++#
+"+!++"
+"+++*

连翘苷含量 $%& 1 袋 ’

,( )-+
,( )".
,( )!-
,( )-,
,( */*

2本刊讯 3 今年以来，山东梁山县药监局积极开展打击邮寄假药

专项治理活动，他们在当地党委和政府的支持下，与公安、邮政等部门

密切协作，已连续破获了 ! 起大案，打掉 " 个制假窝点，特别是侦破查

处了涉及非法生产企业 ! 个、非法配制单位 ./ 处、假药邮寄地点 # ,",
个、假药品种 /" 个、货值达 ). 万余元的赵固堆邮政局邮寄假药案。在

打击邮寄假药专项治理活动中，药监、公安、卫生、工商行政、技术监督、

邮政等部门，通过定期召开联席工作例会、制定工作制度、案情分析等

形式，建立了快速联动协作机制，并与河南台前县建立了信息互通、大

案联办、密切配合制度，健全了药品监督双边联防联治机制，从而形成

了两省齐抓共管的局面。与此同时，药监部门还和邮政部门联手，从加

强教育、提高法律意识入手，共同下发了《关于严禁假劣药品通过邮政

寄递的通知》，对全县邮政职工提出了 ! 条规定和要求，与药监系统共

同筑起了打击邮寄假药的铜墙铁壁。

$本刊记者 田洪顺 ’

,+，!+，.+，#,+，,++ !& 的对照品溶液，分别精密吸取 #+ !4，注

入高效液相色谱仪，以峰面积为纵坐标，进样量为横坐标绘制标准

曲线，计算，回归方程为 $ 5 --.( -/ % 6 #( *."，& 5 +( /// )。试验结

果表明：连翘苷在 +( , 7 ,( + !& 范围内呈良好线性关系。对照品溶

液色谱图见图 # 8。

!" # 含量测定方法

对照品溶液的制备：精密称取连翘苷对照品适量，用 -+0 甲醇

配制成 -+ !& 1 %4 的溶液，摇匀，即得。

供试品溶液的制备：取供试品，研细，精密称取 - & 置 -+ %4 量

瓶中，加入 /+0 乙醇 !- %4，超声处理 $功率 "-+ ’，频率 !+ 9:; ’
"+ %<=，放冷，加 /+0 的乙醇至刻度，摇匀，滤过。精密量取续滤液

,- %4，蒸干，残渣加 -+0 甲醇适量使溶解并转移至 #+ %4 量瓶中，

加 -+0 甲醇至刻度，摇匀，用微孔滤膜 $ +( !- !%’滤过，即得。

测定法：精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 #+ !4，注入液

相色谱仪，用外标法计算。供试品溶液色谱图见图 # >。

!" $ 阴性对照试验

按处方比例及规定制法自制不含连翘的阴性对照品并配成阴

性对照品溶液，按 ,( " 项下方法测定，结果在连翘苷峰的保留时间

处未见干扰峰。阴性对照品溶液色谱图见图 # ?。

!" % 精密度试验

精密吸取对照品溶液 #+ !4，重复进样 * 次，测定其峰面积。结

果 !"# 5 +( )#0 $ ’ 5 * ’。
!" & 重现性试验

取同一批样品 $批号为 +"+#++" ’ - 份，按 ,( " 项下方法测定，

连翘苷的平均含量为 ,( )-+ %& 1 袋，!"# 5 +( )"0 。

!" ’ 稳定性试验

取同一批样品 $批号为 +"+!++, ’，按 ,( " 项下方法，分别在制

备好样品溶液后的 +，!，.，#,，#.，,! @ 测定，测得样品的平均

含量为 ,( )". %& 1 袋，!"# 5 +( --0。表明样品溶液在 ,! @ 内稳定。

!" ( 加样回收试验

称取已知连翘苷含量的银翘解毒颗粒样品 * 份，精密加入连

翘苷对照品，按 ,( " 项下方法测定，结果见表 #。

!" ) 样品测定

取样品 - 批，按 ,( " 项

下方法测定，计算连翘苷的

含量，结果见表 ,。

! 讨论

曾用 -+0 ，)+0 ，/+0 ，

/-0 共 ! 种浓度的乙醇分

别提取样品中的连翘苷 2 , 3，结果以 /+0 乙醇并经超声处理对连翘

苷的提取较完全。

在试验中对流动相为水 6 乙腈 6冰醋酸 $)- A ,- A +( # ’、甲醇 6乙

腈 6水 $,+ A #- A *-’、乙腈 6水 $,- A )-’、乙腈 6 水 $,# A )/’等系统进

行了比较试验 2" 3，结果乙腈 6水 $,- A )-’对连翘苷的分离效果最好。

笔者所建立的方法具有简便、准确、重现性好的特点，可用于

银翘解毒颗粒中连翘苷的含量测定。
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