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反相高效液相色谱法测定复方鸡骨草片中栀子苷的含量
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摘 要 目的:建立以反相高效液相色谱法测定复方鸡骨草片中栀子苷含量的方法。方法: 色谱柱为 Diamonsil C18,流动相为甲醇-

01 1%磷酸溶液 ( 22B78) , 流速为 110mL #min - 1,检测波长为 254nm, 柱温为室温。结果: 栀子苷进样量在 01125~ 01623Lg 范围
内线性关系良好( r = 01999 6) , 平均回收率为 97181% (RSD= 0190% , n= 9)。结论:本方法简便、准确、重现性好, 可用于复方鸡

骨草片的质量控制。
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ABSTRACT OBJECT IVE: To est ablish a RP- HPLC method fo r t he assay of Jasmino idin in compound frutex abr i tablets1
M ETHODS: The separa tion of Jasminoidin w as car ried out on Diamonsil C18 under room tem perat ure1 The m obile phase con-

sisted of m ethano l- 011%H 3PO 4 solut ion( 22B 78) at a flow rate o f 110mL # min - 11 T he detect ion w aveleng th was 254 nm 1
RESULT S: T he linear range for Jasmino idin w as 01125~ 01623Lg ( r = 01999 6) , and the average recovery w as 97181%
( RSD= 0190% , n= 9) 1CONCLU SION: T he m ethod is simple, accurate and reproducible, and suitable fo r the qua lity control
o f Jasmino idin in compound frutex abr i tablets1
KEY WORDS Compound frut ex abri tablet; Jasminoidin; RP- HPLC; Assay ing

复方鸡骨草片是由鸡骨草、栀子、枸杞子等 9味中药经一

定工艺制成的片剂, 用于治疗肝胆湿热证所致的胁肋不舒、脘

腹胀满、疲倦乏力、舌红苔腻等。为更好地控制复方鸡骨草片的

质量, 笔者建立了以反相高效液相色谱( RP- HPLC)法测定其

中栀子苷含量的方法。

1 材料
111 仪器

LC- 10AT V P高效液相色谱仪,包括 SPD- 10A VP 紫外检

测器 (日本岛津公司) ; N2010色谱数据工作站 (浙江大学智能

信息工程研究所)。

112 试药

复方鸡骨草片(吉林省中医中药研究院自制, 规格: 014g #
片 - 1, 批号: 050401、050402、050403) ; 栀子苷对照品(中国药品

生物制品检定所, 批号: 110749- 200410) ; 甲醇为色谱纯 ,水为

重蒸馏水,其它试剂均为分析纯。

2 方法与结果
211 色谱条件

色谱柱: D iam onsil C 18( 250mm @ 416mm, 5Lm) ; 流动相:
甲醇- 011%磷酸溶液( 22B78) ; 流速: 110mL #min - 1; 检测波

长: 254nm; 灵敏度: 0101AUFS;柱温: 室温。
212 对照品溶液的制备

取栀子苷对照品适量, 准确称定, 加甲醇制成每 1mL 含栀

子苷 31117Lg 的溶液,即得。
213 供试品溶液的制备及阴性样品溶液的制备

取本品 20片, 准确称定, 研细, 取约 015g, 加甲醇 30mL,

超声处理 20min, 放冷, 过滤, 滤液置于 100mL 容量瓶中, 用少

量甲醇分次洗涤容器和残渣, 洗液滤入同一容量瓶中, 加甲醇

至刻度, 摇匀, 即得。另按处方组成制备不含栀子苷的样品, 同

法制备不含栀子苷的阴性样品溶液。

214 系统适应性试验

分别吸取 / 2120、/ 2130项下的对照品、供试品溶液及阴性
样品溶液各 10LL, 按/ 2110项下色谱条件进样测定, 记录色谱,
详见图 1。

由图 1可知, 阴性样品溶液在栀子苷峰位置无吸收峰, 栀

子苷峰与其它组分峰基线分离。

215 线性关系考察
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轻宁胶囊质量标准研究
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摘 要 目的:建立轻宁胶囊的质量标准。方法: 采用薄层扫描法对轻宁胶囊中的山楂、陈皮进行定性鉴别; 采用高效液相色谱法测

定金丝桃苷的含量。结果: 薄层色谱鉴别特征斑点明显; 金丝桃苷在 013~ 115Lg 范围内线性关系良好( r = 01999 3) ,平均回收率

为 10012% (RSD= 1111% )。结论: 轻宁胶囊质量可控制。

关键词 轻宁胶囊;质量标准;薄层色谱法;高效液相色谱法;金丝桃苷
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ABSTRACT OBJECT IVE: T o establish the quality criter ion for Qingning capsules1 M ETHODS : Rhizpma cyperi, per-i

ca rpium citr i re ticulatae in Qingning capsules w ere identified by T LC, T he content of hyperoside w as determined by HPLC1
RESULT S: The TLC revealed clea r spot s in diagnostic character istics1 Hyperoside show ed good linear relat ionship in the

range of 013~ 115Lg ( r = 01999 3) , w ith a recovery rate of 10012% (RSD= 1111% ) 1 CONCLUS ION: T he qualit y of

Qingning capsules could be cont ro lled1
KEY WORDS Qingning capsules; Quality criter ion; T LC; HPLC; H yperoside

表 1 加样回收率试验结果( n= 9)

Tab 1 Results of recovery test( n= 9)

样品含量
/m g

加入量
/ mg

测得量
/ mg

回收率
/%

x
/%

RSD
/%

1138 1115 2149 96152
1136 1115 2148 97139
1137 1115 2150 98126
1140 1136 2172 97106
1139 1136 2173 98153 97181 0190
1142 1136 2177 99126
1141 1163 3101 98116
1139 1163 2197 96193
1140 1163 3100 98116

表 2 样品含量测定结果( n= 2)

Tab 2 Results of content determination in samples( n= 2)

批号 平均含量/ mg #片 - 1

050401 2108
050402 2105
050403 2120

准确称取栀子苷对照品适量, 加甲醇制成每 1mL 中含栀

子苷 31117Lg 的溶液, 作为对照品溶液。分别精密吸取 4、8、

12、16、20LL, 注入 HPLC仪, 按/ 2110项下色谱条件测定其峰
面积积分值。以峰面积积分值( Y )为纵坐标,栀子苷浓度( X )

为横坐标, 绘制标准曲线, 得回归方程 Y = 2 183 722116X )

26 393113( r = 01999 6)。结果表明,栀子苷进样量在 01125~
01623Lg 范围内线性关系良好。
216 精密度试验

精密吸取同一供试品溶液, 重复进样 5次, 得其色谱峰面

积的相对标准差( RSD)为 0145% ,表明其精密度良好。

217 重现性试验

取同一批号的复方鸡骨草片, 按 / 2130项下方法制备供试
品溶液, 平行测定 5次, 测得 RSD= 0156%。
218 加样回收率试验

取已知含量的复方鸡骨草片 (规格: 2105mg #片 - 1) 内容

物 9份, 精密加入一定量栀子苷对照品溶液,按/ 2110项下色谱
条件进样测定并计算,结果详见表 1。

219 样品含量测定

取 3批样品, 按/ 2130项下方法制备供试品溶液,分别精密
吸取该溶液和 / 2120项下对照品溶液各 10LL, 按 / 2110项下色
谱条件进样测定,按外标法计算含量,结果详见表 2。

3 讨论
本试验曾比较了 2005年版5中国药典6 [1 ]/栀子苷0项下含

量测定流动相乙腈- 水 ( 15 B85) 与甲醇- 01 1%磷酸溶液

( 22B 78) , 结果发现甲醇- 01 1%磷酸溶液 ( 22B78)柱平衡时

间短,基线平直, 试验后色谱柱易清洗。

本试验简便、准确、重现性好, 且提取完全, 未引入其它杂

质,组分分离较佳, 可用于复方鸡骨草片的质量控制。
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