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HPLC 法同时测定肠肛舒口服液中芍药苷和黄芩苷的含量
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摘 要 目的: 建立以高效液相色谱法同时测定肠肛舒口服液中芍药苷和黄芩苷含量的方法。方法: 色谱柱为 Ultim ate XB- C18

( 250mm @ 416mm, 5Lm ) , 流动相为甲醇- 水- 醋酸( 35B65B1) ,流速为 110mL #min
- 1
,检测波长为 244nm。结果:芍药苷和黄芩

苷分别检测浓度在 01025~ 0125mg #mL
- 1
范围内与峰面积积分值呈良好线性关系, 相关系数( r )分别为 01999 7和 11000 0; 平均

回收率分别为 9814%和 9710% , RSD 分别为 1143%和 1120% ( n= 9)。结论:本法可同时测定肠肛舒口服液中芍药苷和黄芩苷的

含量,方法简便、准确, 可为制定肠肛舒口服液质量标准及产品质量控制提供依据。
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ABSTRACT OBJECT IVE: To establish a HPLC met hod fo r t he simultaneous determination o f Peoniflo rin and Baicalin in

Changgangshu oral liquid1 M ETHODS: T he determination w as per fo rmed on Ultim ate XB_C 18( 250mm @ 416mm, 5Lm) w it h

mobile phase consist ed of m ethanol_w at er_acetic acid( 35B 65B 1) at a flow rate of 110mL #m in
- 11 T he detect ion w avelengt h

w as set at 244nm1RESULTS: The linear ranges o f Peoniflo rin and Baicalin w ere 01025~ 0125mg #mL - 1( r= 01999 7 vs111000 0) ,

w it h average recovery rat es a t 9814% vs19710% , RSD= 1143% vs1 1120% ( n= 9) 1 CONCLU SION: T he met hod w as proved

to be simple and accurate, and it can be used to determinat ion Peoniflo rin and Baicalin simultaneously in Changgangshu oral

liquid, fur therm ore, it prov ides basis fo r t he set ting of quality specification and qualit y control o f Changgangshu ora l liquid1
KEY WORDS HPLC; Changgangshu oral liquid; Peoniflor in; Baicalin; Content determinat ion

肠肛舒口服液是浙江金华市人民医院制剂室自制的一种

纯中药制剂, 由赤芍、大黄、黄芩、当归等 6味中药组成, 具有清

热凉血、润肠通便之功效, 用于便秘、痔疮等症的治疗, 有较好

的疗效。文献曾报道用高效液相色谱( HPLC)法
[1 ]
分别测定芍

药苷 [2 , 3 ]和黄芩苷 [4 , 5 ]的含量。而本文则以 HPLC法同时测定肠

肛舒口服液中芍药苷和黄芩苷的含量, 方法简便、准确, 可为制

定肠肛舒口服液质量标准及产品质量控制提供依据。

1 仪器与试药

LC2010AHT 高效液相色谱仪 (日本岛津公司) , 包括自

动进样器、UV 检测器; LC solution工作站 (日本岛津公司) ;

XS- 105电子天平 (上海天平仪器厂) ; 甲醇为色谱纯, 水为超

纯水, 其余试剂均为分析纯; 芍药苷对照品 (批号: 050323)、黄

芩苷对照品 (批号: 050803) 均由中国药品生物制品检定所提

供; 肠肛舒口服液 (浙江金华市人民医院制剂室自制, 规格:

10mL #支 - 1,批号: 20050301、20051207、20060508)。

2 方法
211 色谱条件

色谱柱: U lt imat e XB- C 18( 250mm @ 416mm , 5Lm ) ; 流动

相: 甲醇- 水- 醋酸 ( 35B65B1) ; 流速: 110mL #m in - 1; 检测

波长: 244nm ;柱温: 30 e ;进样量: 20LL。

212 溶液的制备

21211 对照品溶液的制备: 精密称取芍药苷对照品 25mg 和

黄芩苷对照品 25mg, 置 250mL 量瓶中, 用甲醇溶解并稀释至

刻度,摇匀,即得(每 1mL 中含芍药苷和黄芩苷均为 011mg)。

21212 供试品溶液的制备: 精密吸取肠肛舒口服液 20mL , 置

250mL 量瓶中, 用水稀释至刻度, 摇匀,进样前用 0145Lm 微孔

滤膜过滤, 即得。

21213 阴性样品溶液的制备: 按处方组成, 取除赤芍和黄芩

以外的其余药材, 按工艺要求制成不含赤芍和黄芩的口服液,

按/ 212120项下方法操作, 即得。

213 系统适应性及专属性考察

在上述色谱条件下, 芍药苷和黄芩苷的保留时间分别为

913min和 2714m in, 理论塔板数分别为 7 684和 39 857, 分离

度均> 2。肠肛舒口服液中的芍药苷和黄芩苷与其它组分达到

了基线分离, 峰形对称, 且阴性无干扰, 专属性好。HPLC详见

图 1。

214 线性关系考察

取芍药苷和黄芩苷对照品溶液, 各精密吸取 5、10、20、30、

50LL 进样, 测定峰面积, 以峰面积积分值 ( A ) 为纵坐标, 浓度

( C ) 为横坐标, 绘制标准曲线, 得回归方程分别为: ¹芍药苷:

A = 2 @ 10
7
C ) 23 703( r = 01999 7) ; º 黄芩苷: A = 3 @

10
7
C + 23 703( r = 11000 0)。结果表明, 芍药苷和黄芩苷检测

浓度均分别在 01025~ 0125mg #mL
- 1
范围内, 与峰面积积分
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表 1 加样回收率试验结果( n= 9)

Tab 1 Result s of recovery test( n= 9)

化合物 样品含量/m g 加入量/m g 测得量/ mg 回收率/ % / % RSD/%

芍药苷 11286 11028 21293 9911
9814 111 431286 11285 21532 9815

11286 11542 21757 9715
黄芩苷 11570 11256 21775 9812

9710 111 201570 11570 31024 9613
11570 11884 31333 9615

x

值呈良好线性关系。

215 精密度试验

精密吸取同一浓度的对照品溶液 20LL, 重复进样 6次, 测

定峰面积。结果, RSD= 113% ,表明仪器精密度良好。

216 重现性试验

取同一批肠肛舒口服液制备 6份供试品溶液, 分别重复进

样,测定峰面积。结果, RSD= 117% , 表明本方法重现性良好。

217 加样回收率试验

精密吸取已知含量的肠肛舒口服液(含芍药苷 01643mg #

mL
- 1
、黄芩苷 01785mg # mL

- 1
) 2mL, 分别精密加入含

01257mg #mL - 1芍药苷对照品和 01314mg #mL - 1黄芩苷对

照品的混合溶液 4、5、6mL, 按 / 212120项下方法进行溶液制

备,取 20LL 进样并测定, 按峰面积外标法计算含量。结果详见

表 1。

218 样品含量测定

取/ 2120项下对照品溶液与供试品溶液各 20LL, 按上述色

谱条件进样并测定,计算样品含量结果详见表 2。

表 2 样品含量测定结果( n= 3)

Tab 2 Content determinat ion result s of samples( n= 3)

批号 芍药苷含量/mg #mL
- 1

黄芩苷含量/mg #mL
- 1

20050301 01665 01785
20051207 01776 01628
20060506 01643 01736

3 讨论

在对照品溶液制备方法中, 笔者曾进行了提取溶媒的研

究, 分别用水、50%乙醇、纯甲醇、纯乙醇提取, 结果发现纯甲醇

提取较好, 结果准确, 故选择溶媒为纯甲醇。
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本刊讯 2007年 8月 3日, 由健康报社主办的 /健康奥
运、健康中国、健康北京0系列公益活动在北京正式启动。卫生
部副部长陈啸宏、国家体育总局社体中心副主任林洁、卫生部

新闻发言人毛群安、北京市卫生局副局长赵春惠、奥组委卫生

处处长甄小珍及奥运会定点医院负责人等出席了启动仪式。会

上, 健康报社与北京 22所奥运定点医院结为本活动的合作伙

伴。

陈啸宏副部长在会上指出, 健康报社的这一活动, 开了个

好头。希望卫生系统的同志们从我做起、从本职做起、从现在做

起,以实际行动实践/绿色奥运、科技奥运、人文奥运0的理念。

据介绍, 从 2007年 8月 8日起, 健康报社将携手北京 22

所奥运定点医院, 为门诊和住院患者赠送 26万份 5健康文摘
报6, 并开展一系列以宣传 /健康奥运、健康中国、健康北京0为

主题的活动。包括: 开辟5健康报6奥运专版,展示医疗卫生系统

为奥运的健康保障所付出的努力和医疗卫生工作者的精神风

采; 以多种形式传播运动与健康的相关知识, 搭建全国 600万

医务人员参与奥运的交流平台; 邀请著名心脑血管病专家、急

救医学专家、运动医学和营养专家到企事业单位、机关学校开

展健康教育; 编辑出版 /健康金钥匙0系列科普图书, 为百姓和

社区医生提供科学的健康知识等。

卫生部副部长陈啸宏出席/健康奥运、健康中国、健康北京0系列公益活动启动仪式


