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HPLC测定柴胡健肝胶囊中黄芩苷的含量
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  [ 摘要]  目的: 建立 HPLC测定柴胡健肝胶囊中黄芩苷含量的方法。方法: 色谱柱为 Diamonsil C18 ( 4. 6 mm×250 mm, 5

μm) ,流动相甲醇-水-冰醋酸( 54∶46∶0. 2) ,流速 1. 5 mL·min - 1 ,测定波长 315 nm。结果: 黄芩苷线性范围为 8. 072～48. 43 mg·

L - 1 , 平均回收率为 99. 54% , RSD 0. 88% ( n = 6)。结论:本法方便、快速、准确,可用于柴胡健肝胶囊的质量控制。
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Determination of Baicalin in Chaihu Jiangan Capsules by HPLC
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[ Abstract]  Objective: To establish an HPLC method for determination of baicalin in Chaihu Jiangan

Capsules. Method: The chromatogram column was Diamonsil C1 8 ( 4. 6 mm×250 mm, 5 μm) , the mobile phase

composition was the methanol-water-glacial acetic acid ( 54∶46∶0. 2) the flow rate was 1. 5 mL·min
- 1

, the detection

wavelength was at 315 nm. Result: The linear range of baicalin was 8. 072 ～48. 43 g·L - 1 , the average recovery was

99. 54% with RSD 0. 88% ( n = 6) . Conclusion: the method was convenient, quick and accurate. It can be used for

quality control of Chaihu Jiangan Capsules.
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  柴胡健肝胶囊( 苏药制字 Z04000086) 是我院临

床使用多年的医院制剂,由柴胡、黄芩、党参、半夏、

五味子等 8 味药组成,具有理气解毒、疏肝降酶之功

效,临床主要用于乙型肝炎活动期治疗。为了有效

控制该药的质量,我们选择黄芩的有效成分黄芩苷

作为检测目标,建立了高效液相色谱法测定柴胡健

肝胶囊中黄芩苷含量的方法。实验结果表明, 该方

法有效排除了其他组分的干扰, 方便快捷, 重复性

好,可作为其质量控制标准。

1 仪器与试药

Waters 600E 泵, Waters 2996PAD 检 测 器,

Empower工作站; 757CRT紫外分光光度仪 ( 上海精

密科学仪器有限公司 ) ; AE240 电子天平( mettler,瑞

士) 。

柴胡健肝胶囊( 连云港市第一人民医院制剂室,

批号 090309, 090403, 090518) ;黄芩苷对照品( 中国

药品生物制品检定所, 含量测定用, 批号 110715-

200514) ;水为自制重蒸馏水;甲醇为色谱纯;其他试

剂均为分析纯。

2 方法和结果

2.1 色谱条件  色谱柱 Diamonsil C18 ( 4. 6 mm×

250 mm, 5 μm) , 流动相甲醇-水-冰醋酸 ( 54∶46∶

0. 2) ,流速 1. 5 mL·min
- 1

,检测波长 315 nm,柱温 35

℃,进样量 10 μL。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取经 60 ℃减压干燥至

恒重的黄芩苷对照品 20. 18 mg,置 50 mL量瓶中,加
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甲醇适量使其溶解, 并稀释至刻度, 摇匀, 即得

( 0. 403 g·L
- 1

) 。

2.2.2 供试品溶液  精密称取柴胡健肝胶囊内容

物 1 g,置 100 mL锥形瓶中,加 60%甲醇 70 mL,密

塞,超声处理( 功率 250 W,频率 50 kHz) 30 min,放

冷。用 0. 45 μm微孔滤膜滤过,滤液移至 100 mL量

瓶中,加甲醇稀释至刻度,摇匀,即得。

2.2.3 阴性样品溶液 按处方比例和工艺,制成不

含黄芩的阴性样品,按 2. 2.2项下方法制备阴性对

照溶液。

2.3 专属性试验 按上述色谱条件,精密吸取对照

品溶液、供试品溶液、阴性样品溶液各 10 μL测定。

结果显示,供试品色谱中,黄芩苷峰与相邻峰分离度

大于 1. 5, 阴性样品色谱在黄芩苷对照品的相应位

置上无干扰。结果见图 1 ～3。

2.4 标准曲线的制备  精密吸取对照品溶液 1. 0,

2. 0, 3. 0, 4. 0, 5. 0, 6. 0 mL,分别置 50 mL量瓶中,加

甲醇稀释至刻度,摇匀,按上述色谱条件进样测定,

记录峰面积。以标准品浓度 C对峰面积 S进行线性

回归,得回归方程 S = 2. 87 ×103 C + 1. 87 ×103 , r =

0. 999 9。结果表明黄芩苷在 8. 072 ～48. 43 mg·

L - 1 ,与峰面积有良好的线性关系。

图 1 黄芩苷 ( 1) 对照品 图 2 柴胡健肝胶囊样品 ( 1. 黄芩苷 ) 图 3 阴性样品

2.5 精密度试验  精密吸取标准曲线绘制用的对

照品溶液 3 号样重复进样 6 次,测定峰面积,考察精

密度。计算得 RSD 0. 50% ,结果表明此条件下精密

度良好。

2.6 重 复性 试验  取 同 一批 号样 品 ( 批号

090403) ,按 2.2.2项下方法制成 6 份, 测得黄芩苷

的平均含量为 0. 96 mg·g
- 1

, RSD 1. 05%。结果表明

样品测定重复性良好。

2.7 稳定性试验  取同一份供试品溶液, 分别于

0, 2, 4, 6, 8, 12 h按样品测定项下方法测定,结果表

明供试品溶液在 12 h内稳定, RSD 0. 78%。

2.8 加样回收试验 精密称取已知含量的样品( 批

号 090403) , 精密加入黄芩苷对照品溶液适量, 按

2.2.2项下配制溶液,按上述色谱条件测定,计算回

收率。结果见表 1。
表 1 黄芩苷回收率测定

No.
样品中含量

/mg

加入量

/ mg

测得量

/mg

回收率

/ %

平均回收率

/%

RSD

/%

1 0. 94 1. 08 2. 01 99. 50

2 0. 97 1. 08 2. 06 100. 49

3 0. 96 1. 08 2. 01 98. 53
99. 54 0. 88

4 0. 96 2. 16 3. 14 100. 64

5 0. 95 2. 16 3. 09 99. 36

6 0. 96 2. 16 3. 08 98. 72

2.9 样品含量测定 取 3 批样品按 2.2.2项下方

法配制待测样品,按上述色谱条件分别测定结果为

0. 977, 0. 960, 0. 975 mg·g
- 1
。

3 讨论

在流动相的选择上,参照文献报道
[ 1-2]

,针对黄

芩苷的出峰时间、与杂质峰的分离效果,经过多次重

复试验, 最终确定, 采用甲醇-水-冰醋酸 ( 54∶46∶

0. 2) 作为流动相,黄芩苷峰形对称,分离效果较好。

阴性样品色谱图中,与柴胡健肝胶囊供试品溶

液色谱图相比较, 在 6. 017 min出现一个新的色谱

峰。考察其来源, 可能与柴胡健肝胶囊处方中减少

黄芩一味后,提取过程药物相互作用的变化引起中

药复方成分差异所致,我们将在后续研究中进一步

考察。

通过本实验,我们建立了 HPLC测定柴胡健肝

胶囊中黄芩苷含量方法, 各项研究符合含量测定方

法的要求,可有效控制柴胡健肝胶囊质量,进一步保

证临床疗效。
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HPLC测定石韦配方颗粒中绿原酸、咖啡酸及芒果苷的含量
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  [ 摘要]  目的: 建立以高效液相色谱法同时测定石韦配方颗粒中绿原酸、咖啡酸及芒果苷含量的方法。方法: 色谱柱为

Shim-pack VP-ODS柱( 4. 6 mm×250 mm, 5 μm) ;流动相为乙腈-0. 1%磷酸( 9∶91) ;检测波长 0～30 min为 323 nm, 30. 1～45min

为 258 nm; 流速为 1. 0 mL·min- 1。结果:绿原酸在 129. 6～302. 4 mg·L - 1 ( r = 0. 999 8) 线性关系良好,平均回收率为 98. 15% ,

RSD 1. 69% ;咖啡酸在 13. 8～32. 2 mg·L - 1( r = 0. 999 9)线性关系良好,平均回收率为 99. 93% , RSD 2. 98% ; 芒果苷在 151. 2 ～

352. 8 mg·L - 1( r = 0. 999 9) 线性关系良好, 平均回收率为 101. 43% , RSD 2. 00%。结论:本法简便、快速、重复性好, 可用于石韦

配方颗粒的质量控制。
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Determination of Chlorogenic Acid, Caffeic Acid and
Mangiferin in Shiwei Dispensing Granule by HPLC
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[ Abstract]  Objective: To establish an HPLC method for the simultaneously determination of chlorogenic

acid, caffeic acid and mangiferin in Shiwei Dispensing Granule. Method: Chlorogenic acid, caffeic acid and

mangiferin were separated on Shim-pack VP-ODS ( 4. 6 mm×250 mm, 5 μm) column and detected at 323 nm ( 0 ～

30 min) and 258 nm ( 30. 1 ～45 min) , with acetonitrile-0. 1% phosphoric acid solution ( 9∶91) as mobile phase.

The flow rate was 1. 0 mL·min
- 1

. Result: Chlorogenic acid, caffeic acid and mangiferin were linear within the range

of 129. 6 ～302. 4 mg·L - 1 ( r = 0. 999 8) , 13. 8 ～32. 2 mg·L - 1 ( r = 0. 999 9) and 151. 2 ～352. 8 mg·L - 1 ( r =

0. 999 9) respectively. The average recovery were 98. 15% ( RSD 1. 69% ) , 99. 93% ( RSD 2. 98% ) and

101. 43% ( RSD 2. 00% ) . Conclusion: The method is simple, reproducible, and it can be used for the quality

control of Shiwei Dispensing Granule.

[ Key words]  Shiwei Dispensing Granule; chlorogenic acid; caffeic acid; mangiferin; HPLC

  石韦为水龙骨科植物庐山石韦 Pyrrosia sheareri

( Bak. ) Ching,石韦 P. lingua ( Thunb. ) Farwell或有柄

石韦 P. petiolosa ( Christ) Ching的干燥叶,味甘、苦,性

微寒,具有利尿通淋、清热止血之功效,中医临床多用于

治疗热淋、血淋、石淋、小便不通、淋沥涩痛,吐血、衄血、

尿血、崩漏、肺热喘咳等症
[ 1]
。石韦配方颗粒是石韦饮

片经水提、浓缩、干燥、制粒等工序制成的单味中药配方

颗粒剂,其性味、归经、功效、成分与原中药饮片基本一

致
[ 2]
。石韦药材含有多种活性成分

[ 3-8] ,其中绿原酸、

咖啡酸具有抗菌消炎,抗氧化作用;芒果苷具有抗菌、抗

单纯疱疹病毒作用。《中国药典》2005年版一部仅收载

石韦药材中绿原酸的测定方法
[ 1]
。目前,测定中药材

及其制剂中咖啡酸、芒果苷的含量多采用高效液相色

谱法
[ 9-11]
。笔者采用高效液相色谱法同时测定石韦配
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