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高效液相法测定银黄胶囊中绿原酸及黄芩苷的含量

潘馨 福建省药品检验所 福建  福州

摘要 目的  建立高效液相法测定银黄胶囊中绿原酸 黄芩苷的含量 ∀方法  √ 2 ≤ ≅ Λ 色谱柱 绿

原酸流动相为乙腈2 磷酸 Β 流速为 # 检测波长为 黄芩苷流动相为甲醇2 磷酸 Β

流速为 # 检测波长为 ∀结果  绿原酸在 ∗ Λ 范围内呈良好的线性关系 回归方程为 ≠

ρ 平均回收率为 ΡΣ∆ 为 重现性 ΡΣ∆ 为 黄芩苷在 ∗

Λ 范围内呈良好的线性关系 回归方程为 ≠ ρ 平均回收率为 ΡΣ∆ 为 重现

性 ΡΣ∆为 ∀结论  本法简便 快速 灵敏 准确 重现性好 可作为银黄胶囊的质量标准 ∀
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∆ετερµινατιον οφ χηλορογενιχ αχιδ ανδ βαιχαλιν ιν Ψινηυανγ χαπσυλεσ βψ ΗΠΛΧ

° ÷ ( Φυϕιαν Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Φυζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × °2 ° ≤ ≠ ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆

 × √ 2 ≤ ≅ ∏ ∏ × 2

Β √ × 2

Β √ # ΡΕΣΥΛΤΣ  × ∏√ 2

√ ∗ Λ ∏ ρ × √ 2

√ ΡΣ∆ ν ΡΣ∆ ∏ × ∏√ √

∗ Λ ∏ × √ √ ΡΣ∆

ν ΡΣ∆ ∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ √ ∏ ∏

∏ ∏ ≠ ∏ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ° ≤ ≠ ∏ ∏

  银黄胶囊是由金银花 黄芩组成 ∀具有清热解毒 消炎

的作用 ∀用于上呼吸道感染 急性扁桃体炎 咽炎 ∀银黄胶

囊已收载在部颁标准 该标准只有收载对金银花 黄连成分

的定性鉴别项目 对其含量测定还是空白 不能全面控制成

品质量 ∀我们对其中金银花 黄连的有效成分绿原酸 黄芩

苷进行测定 该方法可控制产品质量 ∀

1  仪器与试药

美国 型高效液相色谱仪 绿原酸 黄芩苷

中国药品生物制品检定所 经归一化法进行纯度检查 绿

原酸纯度为 黄芩苷纯度为 ∀乙腈 !甲醇为

色谱纯 银黄胶囊由世纪新药业公司生产 ∀

2  色谱条件

色谱柱 √ 2 ≤ ≅ Λ 绿原酸

流动相 乙腈 磷酸 Β 流速 # 检

测波长 黄芩苷流动相 甲醇2 磷酸 Β 流

速 # 检测波长 主峰与其它峰的分离度

大于 ∀

3  实验方法

3 1  标准品溶液的制备

取绿原酸对照品约 精密称定 置 量瓶中 加

甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀即得 精密称取黄芩苷对

照品约 精密称定 置 量瓶中 加乙醇溶解并稀

释至刻度 摇匀 即得 ∀

3 2  样品溶液的制备

取银黄胶囊约 精密称定 置 量瓶中 精密加

入 甲醇 定容 超声处理 放冷 摇匀 滤过 精密

量取 置 量瓶中 用 甲醇定容 摇匀 作为绿原

酸测定供试品溶液 ∀

取银黄胶囊约 精密称定 置 量瓶中 精密

加入乙醇 定容 超声处理 放冷 摇匀 滤过 精密量取

置 量瓶中 用乙醇定容 摇匀 作为黄芩苷测定供

试品溶液 ∀

3 3  线性关系考察

精密称取绿原酸对照 精密称定 置 量
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瓶中 加 甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀 分别精密吸取绿

原酸对照品溶液 Λ 按上述色谱条件测定峰

面积积分值 以峰面积积分值为纵坐标 进样量为横坐标 经

线性回归处理 回归方程为 ≠ ρ

表明绿原酸的进样量在 ∗ Λ 范围内

呈良好的线性关系 ∀

精密称取黄芩苷对照品约 精密称定 置

量瓶中 加乙醇溶解并稀释至刻度 摇匀 分别精密吸

取黄芩苷对照品溶液 Λ 按上述色谱条件测

定峰面积积分值 以峰面积积分值为纵坐标 进样量为横坐

标 经线性回归处理 回归方程为 ≠ ρ

表明黄芩苷的进样量在 ∗ Λ 范

围内呈良好的线性关系 ∀

3 4  精密度试验

精密吸取绿原酸对照品溶液 Λ 重复进样 按上述色

谱条件测定峰面积积分值 ΡΣ∆ 精密吸取黄芩苷

对照品溶液 Λ 重复进样 按上述色谱条件测定峰面积积

分值 ΡΣ∆ ∀

3 5  重现性试验

取同一批银黄胶囊 份 分别精密称定 按上述样品溶

液制备方法和色谱条件测定峰面积积分值 绿原酸 ΡΣ∆

黄芩苷 ΡΣ∆ ∀

3 6  回收率试验

取已知绿原酸 黄芩苷含量的银黄胶囊 分别精密

称定 份 分别精密加入绿原酸对照品 黄芩苷对照品按上

述样品溶液制备方法和色谱条件测定峰面积积分值 绿原酸

平均回收率为 ΡΣ∆ 黄芩苷平均回收率

为 ΡΣ∆ ∀见表 ∀

表 1  绿原酸回收率试验结果

Ταβ 1  √

编号

样品中绿

原酸的量

加入绿原

酸的量

测得绿原

酸的量
回收率 平均回收

率

ΡΣ∆

表 2  黄芩苷回收率试验结果

Ταβ 2  √

编号

样品中黄

芩苷的量

加入黄芩

苷的量

测得黄芩

苷的量
回收率 平均回收

率

ΡΣ∆

编号

样品中黄

芩苷的量

加入黄芩

苷的量

测得黄芩

苷的量
回收率 平均回收

率

ΡΣ∆

3 7  样品测定

分别取不同批号的银黄胶囊 精密称定 按上述样品溶

液制备方法和色谱条件测定峰面积积分值 结果见表 ∀

表 3  银黄胶囊中绿原酸 黄芩苷含量测定结果 ν

Ταβ 3  × ≠ 2

∏ ∏ ν

批号
绿原酸含量 ΡΣ∆ 黄芩苷含量 ΡΣ∆

3 8  干扰实验

分别取缺绿原酸 黄芩苷含量的银黄胶囊适量 按样品

测定法分别制备阴性对照品溶液 精密吸取绿原酸 黄芩苷

对照品溶液 Λ 缺绿原酸 黄芩阴性对照品溶液和样品溶

液 分别按上述样品溶液制备方法和色谱条件测定 阴性对

照品无干扰 ∀

4  讨论

银黄胶囊在部颁标准中没有含量测定项目 ∀工作中曾

遇到厂方在提高银黄胶囊标准时 采用紫外分光光度法在测

定绿原酸 黄芩苷含量 ∀紫外分光光度法测定绿原酸 黄芩

苷含量大大高于高效液相色谱法测定的结果 ∀见表

表 4  紫外分光光度法测定银黄口服液中绿原酸 黄芩苷含

量结果 ν

Ταβ 4  × ≠ 2

∏ ∏ ∂ ν

批号
绿原酸含量 ΡΣ∆ 黄芩苷含量 ΡΣ∆

  从表 中看出两种方法的结果有显著性的差异 ∀这

可能是由于紫外分光光度法专属性差 在特定波长处测定的

吸收值 可能是测定绿原酸 黄芩苷的同一系物的含量 而不

是绿原酸 黄芩苷的准确含量 所以结果明显高于高效液相

色谱法的测定值 ∀高效液相色谱法法专属性强 能快速 准
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确测定银黄胶囊中绿原酸 黄芩苷的含量 可作为银黄胶囊

的质量控制标准 ∀
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反相高效液相色谱法测定头孢泊肟酯干混悬剂中头孢泊肟酯的含量

作者简介 张慧文 女 岁 ∀ 年毕业于广东药学院药学专业 本科学士学位 ∀主管药师

张慧文 何丽明 林玲 广州市药品检验所 广东  广州

摘要 目的  建立测定头孢泊肟酯干混悬剂中头孢泊肟酯含量的方法 ∀方法  采用反相高效液相色谱法 色谱柱为 ≥ 2

° 苯基柱 Λ ≅ 流动相 磷酸二氢钾 2乙腈2甲醇 Β Β 检测波长为 ∀

结果  精密度及稳定性均良好 头孢泊肟酯 按头孢泊肟计 在 ∗ Λ 内 峰面积与浓度呈良好的线性关系 相关系数

为 平均回收率为 ΡΣ∆ ∀结论  本方法简便 !准确 !灵敏可靠 ∀

关键词 高效液相色谱法 头孢泊肟酯 含量测定

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ χεφποδοξιµε προξετιλιν χεφποδοξιµε προξετιλσυσπενσιον βψ ΡΠ2ΗΠΛΧ

∏2 ∞ 2 ( Γυανγζηου Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Γυανγζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ¬ ¬ ¬ ¬ ∏

ΜΕΤΗΟ∆  °2 ° ≤ ∏ ≥ 2° ° ≤ ∏ Λ ≅ ¬2

∏ ∏ 2 2 Β Β √

Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × × 2 Λ 2

× √ √ ΡΣ∆ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏

∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : °2 ° ≤ ¬ ¬

  头孢泊肟酯干混悬剂的商品名为赛博 是印度 ¬

生产的新药 具有药物吸收良好 !利于婴

幼儿服用的优点 ∀头孢泊肟酯属于第三代口服广谱头孢菌

素 是头孢泊肟的前体药物 ∀头孢泊肟酯本身几乎无抗菌活

性 口服后经肠道吸收 在肠壁被非特异性酯酶水解成活性

物头孢泊肟而显示出抗菌谱广和较强的抗菌活性 且剂量

小 服用次数少 口服方便 耐受性好 有很大的开发价

值≈ ∗ ∀头孢泊肟酯作为较新的药物 除5日抗基6 年版

有收载外 美国药典 版 !英国药典 年版和中国药典

年版均未有收载 ∀目前国内我们尚未见有对其干混悬

剂含量测定的报道 国外有对血浆及尿中头孢泊肟酯测定的

报道≈ ∀本实验参照原厂所附的 ° ≤ 法 采用 ≥ 苯基

柱代替原来的 • 苯基柱测定头孢泊肟酯干混悬剂中头

孢泊肟酯的含量 方法简便 线性关系 !重现性 !精密度均较

好 结果准确 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

日本岛津 ≤ 高效液相色谱仪 岛津 ≥°⁄ 紫

外检测器 ≤ 数据处理机 岛津 ≥ 自动进样

器 岛津 ≤ × 柱箱 ∀

1 2  试药

头孢泊肟酯对照品 !头孢泊肟酯干混悬剂供试品 印度

¬ 公司 乙腈 !甲醇 色谱纯 磷

酸二氢钾 !氢氧化钾 分析纯 水为高纯水 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ≥ 2° ≤ ≤2 Λ ≅

苯基不锈钢柱 流动相 磷酸二氢钾 用 氢

氧化钾调 值为 2乙腈2甲醇 Β Β 流速

检测波长 柱温 ε 进样量 Λ ∀外
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