
3. 4� 本实验采用高效液相色谱法建立了乌藤镇痛

胶囊的定量分析方法,实验结果准确可靠,可操作性

强,符合中国药典的要求, 为乌藤镇痛胶囊的质量控

制和稳定性考察提供了依据。
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� � [摘要 ] � 目的 � 建立反相高效液相色谱法分离测定芩蓝滴鼻液中黄芩苷的含量 。方法: 采用 Gem ini C18 110A ( 4. 60 mm

! 250 mm, 5 �m )色谱柱; 流动相为甲醇�0. 2%磷酸溶液 ( 50� 50);流速为 0. 8 m l/m in; 检测波长为 277 nm; 进样量 10 � l。结

果 � 黄芩苷浓度在 709. 4 ~ 7094. 0 �g /m l范围内与峰面积呈良好的线性关系, r = 0. 999 9; 平均回收率为 99. 6% , RSD为

1� 33% (n = 9)。结论 � 本方法简便、准确、专属性强,可用于测定芩蓝滴鼻液中黄芩苷的含量。
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Quantitative ana lysis of baicalin in Q inlan nasal drops by RP�HPLC
CHEN W ei�zhong ( Departm ent of Pha rm acy, Fuzhou Gene ra lH ospita l of Nanjin M ilitary Reg ion, Fuzhou 350025, Ch ina)

[ Abstract] � Objective� To deve lop RP�HPLCm ethod for the determ ination o f ba ica lin in Q inlan nasal drops. Methods� The

chrom atographic ana lys is w as perform ed on Gem in i C18 110A ( 4. 60 mm ! 250 mm, 5 �m ) co lum n. The m obile phase w as consisted of

m ethanol�0. 2% phosphor ic acid solution( 50� 50) . The flow rate w as 0. 8 m l/m in. The detection w ave leng th was set a t 277 nm, w ith

injection volum e 10� .l R esu lts� A good linear ity was obta ined over the range of 709. 4~ 7094. 0�g /m l ( r= 0. 999 9). The average

recovery of baica lin w as 99. 6% , w ith RSD 1. 33% ( n= 9) . Conclusion� The m ethod is sim ple, accurate, specific and w ill be used

for the quality contro l of Q in lan nasa l drops.

[ Key words] � RP�HPLC ; Q in lan nasal drops; ba ica lin; con tent

� � 芩蓝滴鼻液是由黄芩、板蓝根、连翘和柴胡等十
三味中药提取制成。具有清热解毒,疏风解表,宣肺

通窍的功效,通过鼻黏膜给药治疗感冒发热、咳嗽流

涕、咽喉肿痛,适用于幼儿和部分不适宜口服给药的

患者。黄芩是本品中的主药,黄芩苷为黄芩的主要抗

菌有效成分
[ 1]
,笔者用高效液相色谱法测定了芩蓝滴

鼻液中黄芩苷的含量,方法可行,结果满意。

1� 仪器与试药

1. 1� 仪器 � LC�2010C HT型高效液相色谱仪 (日本

岛津公司 ) ; M ILLIPORE纯水器; C ary 100分光光

度计 ( VAR IAN公司 )。

1. 2� 试药 � 黄芩苷对照品 (批号: 110715�200514,
中国药品生物制品检定所 ); 芩蓝滴鼻液 (批号

20051109, 20060121, 20060325本院制剂 ); 甲醇为

色谱纯,其余试剂均为分析纯。

2� 方法与结果

2. 1� 色谱条件与系统适用性试验 � 色谱柱: Gem in i

5 � C18 110A ( 4. 60mm ! 250mm, 5 �m ) (美国 phe�
nom enex公司 ) ;流动相:甲醇�0. 2%磷酸溶液 ( 50�

50); 流速: 0. 8 m l/m in; 检测波长为 277 nm;进样量

10 �l。理论板数按黄芩苷峰计为 10611, 黄芩苷主

峰与相邻峰的分离度大于 1. 5,符合要求。

2. 2� 检测波长的选择 � 精密称取黄芩苷对照品适
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量,用甲醇溶解并制成 6. 41 �g /m l的黄芩苷溶液,

另取样品 2m ,l置 100 m l量瓶中, 用甲醇稀释至刻

度,摇匀,再取 2m ,l用甲醇稀释至 50m ,l摇匀,取上

述两种溶液分别在 200~ 500 nm波长范围内扫描,

结果黄芩苷对照品在 277 nm波长处, 样品溶液在

276nm波长处有最大吸收。选择 277 nm为测定波

长。如图 1。

2. 3� 溶液的制备

2. 3. 1� 样品溶液的制备 � 精密量取芩蓝滴鼻液 5

m l(约相当于黄芩苷 1. 6 mg) , 置 10 m l量瓶中, 用

甲醇稀释至刻度,摇匀, 作为样品溶液。

2. 3. 2� 对照品溶液的制备 � 精密称取黄芩苷对照
品适量,用甲醇溶解并稀释成 0. 18mg /m l的黄芩苷

溶液,作为对照品溶液。

2. 4� 测定方法 � 精密量取上述配制好的样品溶液
10 � l注入液相色谱仪, 按上述色谱条件测定, 记录

色谱图,另取黄芩苷对照品溶液,同法测定, 按外标

法以峰面积计算。

图 1� 芩蓝滴鼻液中黄芩苷紫外光谱图
A�对照品; B�样品

2. 5� 专属性试验 � 取按 ∀ 2. 3#项下配制好的样品

溶液和对照品溶液, 并按处方取除黄芩以外的其

他成分和辅料制成阴性溶液, 按上述选定的方法

进行测定, 色谱图显示样品溶液出现的黄芩苷主

峰与对照品溶液主峰的保留时间一致, 阴性溶液

在黄芩苷的主峰位置没有出现其他的杂质峰, 说

明其他成分和辅料不干扰黄芩苷主成分的测定。

色谱图见图 2。

图 2� 芩蓝滴鼻液中黄芩苷 H PLC图

A�对照品; B�样品; C�阴性溶液; 1�黄芩苷

2. 6� 检测限和定量限 � 精密称取黄芩苷对照品适

量,加甲醇适量溶解, 再进一步稀释成不同浓度的两

份, 其中一份用甲醇稀释成最终浓度含黄芩苷

0�351 2 �g /m ,l另一份用甲醇稀释成最终浓度含黄

芩苷 0. 106 4 �g /m l。分别取该两系列溶液按上述

色谱条件测定,记录色谱图,并对色谱系统进行基线

检测, 结果黄芩苷检测限浓度为 0. 106 4 �g /m l(信

噪比 S /N= 3), 定量限浓度为 0. 351 2 �g /m l(信噪

比 S /N = 10)。

2. 7� 线性关系 � 精密称取黄芩苷对照品 35. 47 mg

置 50 m l量瓶中, 用甲醇稀释至刻度, 摇匀, 分别精

密量取 1、3、5、8、10 m l各置 10 m l量瓶中,用甲醇稀

释至刻度,摇匀, 按上述色谱条件分别精密量取 10

�l注入液相色谱仪,记录色谱图, 以对照品浓度 C

( �g /m l)为横坐标, 峰面积 A为纵坐标, 进行线性回

归, 回归方程为: A = 4. 0868C + 145. 18( r= 0. 999

) , 黄芩苷浓度在 709. 4~ 7 094. 0 �g /m l范围内与

峰面积呈良好的线性关系。

2. 8� 重复性试验 � 精密量取样品 5 m l(约相当于黄

芩苷 1. 6 g ),量取 6份,按 ∀ 2. 3溶液的制备#下的方
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法配制溶液并按选定的色谱条件测定,以黄芩苷的含

量计算, RSD为 0. 43% (n = 6)。表明重复性良好。

2. 9� 稳定性试验 � 取同一份样品溶液,按上述选定

的方法测定, 于 0、3、6、9、12 h测定, 以黄芩苷的百

分含量计算, RSD为 0. 39% , 表明配制好的样品溶

液 12 h内稳定。

2. 10� 加样回收试验 � 精密量取适量测知含量的样

品 9份,加入不同量的对照品溶液,配成 3种不同浓

度的溶液各 3份, 共 9份,同时配制对照品溶液,按

上述选定的方法测定,计算回收率,结果见表 1。

表 1� 芩蓝滴鼻液中黄芩苷的回收率试验结果

样品量

( m g)

加入量

( mg)

测得量

(m g)

回收率

(% )

平均回收率

(% )

RSD

(% )

1. 641 1. 202 7 2. 832 6 99. 08 98. 25 1. 06

1. 641 1. 202 7 2. 808 6 97. 08

1. 641 1. 202 7 2. 826 7 98. 59

1. 641 1. 603 6 3. 246 5 100. 12 100. 69 0. 77

1. 641 1. 603 6 3. 250 7 100. 38

1. 641 1. 603 6 3. 269 9 101. 58

1. 641 2. 004 5 3. 646 9 100. 07 99. 85 0. 84

1. 641 2. 004 5 3. 623 8 98. 92

1. 641 2. 004 5 3. 656 6 100. 55

2. 11 � 样品的含量测定 � 取批号为 20051109,

20060121, 20060325的样品, 按 ∀ 2. 3. 1 #项下的方
法配制溶液,精密量取 10 � ,l注入液相色谱仪,按上

述选定的色谱条件测定,按外标法以峰面积计算,结

果 3批样品含黄芩苷量分别为 0. 328 2、0. 327 9、

0�329 0mg /m l。

3� 讨论

3. 1� 查阅有关文献,用高效液相色谱法测定黄芩苷

含量时, 波长设在 275 nm
[ 2 ]
、276 nm

[ 3, 4 ]
、277 nm

[ 5]
、278 nm

[ 6 ]
、280 nm

[ 7, 8]
均有,用甲醇溶解黄芩苷

对照品后, 在 200~ 500 nm波长范围内扫描后, 在

277nm波长处有最大吸收,故在本方法中将测定波

长设在 277 nm。

3. 2分别用 Gem ini 5 �C18 110A ( 4. 60 mm ! 250

mm, 5 �m ) (美国 phenomenex公司 )和 H ypersil C18

( 4. 6 mm ! 250mm, 5 �m) (大连依利特科学仪器有

限公司 )两种色谱柱进行了测定, 结果两种不同型

号的色谱柱记录的色谱图峰形均良好, 分离度也佳。

3. 3� 黄芩苷为含羟基的黄酮类化合物 [ 1 ]
, 极性较

大, 选择了经典方法
[ 8]
中的流动相, 用该流动相测

定本品中的黄芩苷,峰形好, 分离度佳。

3. 4� 本品中含有十三味中药,虽然成分复杂, 由于

本品制成制剂中已经多次提取,去除了较多的杂质,

所以样品用甲醇稀释过滤后就可直接进样测定, 样

品处理十分方便。

3. 5� 本方法简便准确, 专属性强, 较好地测定了芩

蓝滴鼻液中的黄芩苷的含量, 为控制其质量提供了

方法和依据。
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