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　 　 ［摘要］ 　目的 　建立高效液相色谱法测定气管炎颗粒中黄芩苷的含量 。方法 　采用 HPLC法 ，色谱柱 ：ZORBAX SB唱C１８

柱（４ ．６ mm × １５０ mm ，５ μm） ，以甲醇唱０ ．１％ 磷酸（４７ ∶ ５３）为流动相 ，流速为 １ ml／min ，检测波长为 ２８０ nm 。结果 　黄芩苷在

６ ．６３ ～ ２１０ μg／ml范围内呈良好线性关系（r＝ ０畅９９９ ８ ，n＝ ６） ，平均加样回收率为 ９８畅１６％ ，RSD为 １ ．８９％ 。结论 　本法简便 、

灵敏 、准确 、重复性好 ，结果可靠 ，可有效地控制气管炎颗粒的质量 。
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Determination of the content of baicalin in Qiguanyan granules by HPLC
LIU Binguo ，ZHANG Xinping （ No ．２５４ Hospital of PLA ，Tianjin ３００１４２ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To establish a method of HPLC for the determination of baicalin in Qiguanyan granules ．Methods 　
HPLC was performed on ZORBAX SB唱C１８ （４ ．６ mm × １５０ mm ，５ μm） column with mobile phase consisted of methanol唱０畅１％
phosphoric acid （４７ ∶ ５３ ） at ambient temperature ．The flow rate was １ ．０ ml／min ．The detection wavelength was ２８０ nm ．

Results 　 Baicalin showed a good linearity in the range of ６ ．６３唱２１０ μg ／ml（ r ＝ ０畅９９９ ８ ，n ＝ ６） ，and the average recovery was
９８畅１６％ （RSD ＝ １畅８９％ ） ．Conclusion 　 This methods was simple ，accurate ，sensitive ，reproducible and reliable ，which was suit唱
able for the content control of Qiguanyan granules ．
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　 　气管炎颗粒为解放军 ２５４医院多年的临床经验

方 ，由生栀子 、黄芩 、瓜蒌等 ９味中药组成 ，具有清热

解毒 、止咳化痰的功效 ，临床适用于急 、慢性气管炎 ，

咳嗽多痰等症状 。其现有的质量标准只有中药定性

鉴别的方法 ，无含量测定项目 。黄芩为方中君药 ，其

活性成分为黄芩苷 ，是抗菌消炎的主要药效物质 。

为了更好地控制气管炎颗粒的质量 ，确保该制剂的

疗效 ，我们以黄芩苷作为定量控制指标 ，采用高效液

相色谱法测定黄芩苷的含量 ，经方法学考察 ，该法简

便 、准确 ，无干扰 ，可用于评价气管炎颗粒的质量 。

1 　仪器与试药

　 　高效液相色谱仪 （美国 Agilent １２６０） ，Open唱
LAB CDS 色谱工作站（美国 Agilent 公司） ，ZORB唱
AX SB唱C１８ （４ ．６ mm × １５０ mm ，５ μm）色谱柱（美国

Agilent公司） ；黄芩苷对照品（中国药品生物制品检

定所） ，气管炎颗粒（本院制剂室） ；甲醇为色谱纯 ，水

为超纯水 ，其余试剂均为分析纯 。

2 　方法与结果

2 ．1 　 色谱条件 　 流动相 ：甲醇唱０ ．１％ 磷酸溶液

（４７ ∶ ５３） ；流速 ：１ ．０ ml／min ；柱温 ：室温 ；检测波长 ：

２８０ nm ；进样量 ：１０ μl 。理论塔板数按黄芩苷峰计
算不低于 ３ ０００ 。

2 ．2 　溶液制备
2 ．2 ．1 　对照品溶液 　精密称取 １０５ ℃ 干燥的黄芩

苷对照品 １０ ．５ mg ，置 ５０ ml量瓶中 ，用甲醇稀释至

刻度 ，作为对照品溶液储备液（０ ．２１ mg ／ml） 。
2 ．2 ．2 　供试品溶液 　 取装量差异下的气管炎颗粒

（１０ g／袋） ，研细 ，精密称定约 ０ ．５ g ，置 ５０ ml 量瓶
中 ，加入 ５０％ 甲醇适量 ，超声处理（功率 ２５０ W ，频

率 ４０ kHz）２０ min使溶解 ，放冷 ，加 ５０％ 甲醇稀释

至刻度 ，摇匀 ，滤过 ，弃去初滤液 ，取续滤液 ，

即得［１ ，２］
。

2 ．2 ．3 　阴性对照液 　按照处方组成比例 ，制备不含

黄芩药材的阴性样品 。按供试品溶液制备方法制备

阴性对照液 ，并按上述色谱条件进行测定 ，结果在与

黄芩苷对照品相同保留时间处无色谱峰 ，说明本品

中的其他成分对黄芩苷的测定无干扰 。
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　 　分别精密吸取上述对照品 、供试品和缺黄芩药

材的阴性对照溶液 １０ μl ，注入液相色谱仪 ，记录色

谱图 ，结果见图 １ 。

2 ．3 　线性关系的考察 　精密称取黄芩苷对照品制

成浓度为 ６ ．６３ 、１３ ．１ 、２６ ．２ 、５２ ．５ 、１０５ 、２１０ μg／ml

的溶液 。按 ２ ．１项下色谱条件测定 ，以黄芩苷进样

量为横坐标 ，相应的峰面积为纵坐标绘制标准曲线 。

回归方程 ：A ＝ １６ ．７０ C － ９ ．９５１ （r ＝ ０ ．９９９ ８） ，结果

表明 ，黄芩苷在 ６ ．６３ ～ ２１０ μg ／ml范围内线性关系
良好 。

图 1 　 HPLC色谱图
A ．对照品 ；B ．供试品 ；C ．阴性对照品 ；１ ．黄芩苷

2 ．4 　重复性试验 　取同一批号的样品 ６份（批号 ：

１４０９０１３７） ，按供试品溶液制备方法制得 ，依法测定 ，

结果 RSD为 ０ ．８８％ （n＝ ６） 。

2 ．5 　加样回收率试验 　精密称取已知含量的同一

批号的样品 ５份 ，研细 ，并精密加入定量的黄芩苷对

照品 ，按供试品溶液制备方法制备 ，并按上述色谱条

件测定 。结果见表 １ 。

表 1 　加样回收率试验结果（n＝ ５）

编号
样品量
（m／mg ）

加入量
（m／mg）

测得量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回收
率（％ ）

RSD
（％ ）

１ _２ j．０９ ２ 膊．１０ ４ �．１２ ９８ k．３

２ _２ j．１３ ２ 膊．１０ ４ �．２９ １０１ k．４

３ _１ j．９９ ２ 膊．１０ ３ �．９７ ９７ k．１ ９８ 乔．１ １ 骀．９４

４ _１ j．９９ ２ 膊．１０ ３ �．９５ ９６ k．６

５ _２ j．１２ ２ 膊．１０ ４ �．１０ ９７ k．２

2 ．6 　稳定性试验 　供试品溶液在室温下放置不同

时间（０ 、１ 、４ 、８ 、１０ 、１２ 、２４ h） ，测定 ，其峰面积 RSD
为 １ ．７６％ ，表明供试品溶液在 ２４ h内基本稳定 。

2 ．7 　样品测定 　取样品 ３批 ，按上述方法制备供试

品溶液 ，照上述色谱条件测定 ，分别精密吸取对照品

溶液（５２ ．５ μg／ml）和样品溶液 ，外标法定量 。结果

见表 ２ 。

表 2 　气管炎颗粒中黄芩苷含量的测定结果（n＝ ２）

批 　 号 黄芩苷含量（mg ／袋） RSD（％ ）

１３１７０１３５ 邋４２ L．３

１３３７０１１５ 邋４４ L．５ １  ．７５

１４０９０１３７ 邋４４ L．２

3 　讨论

　 　关于中药制剂中黄芩苷的含量测定方法已有相

关报道［２ ，３］
，气管炎颗粒的处方药材品种较多 ，化学

成分复杂 ，色谱分离条件需要摸索 。本研究对气管

炎颗粒中黄芩苷的含量测定色谱条件进行了考察 ，

经过对黄芩苷对照品溶液的紫外吸收光谱测定 ，样

品和对照品溶液均在２８０ nm处有最大吸收 ，故选择

２８０ nm为检测波长 。同时考察了不同流动相时的

色谱行为 ，采用乙腈唱水唱磷酸体系 ，发现峰形对称性

不好 ，采用药典方法 ，甲醇唱水唱磷酸体系为流动相

时 ，可有效改善峰形 ，达到很好分离效果 。经考察我

们确定色谱条件为甲醇唱０ ．１％ 磷酸（４７ ∶ ５３）为流动

相 ，流速为 １ ml／min ，检测波长为２８０ nm 。方法学考

察的结果表明 ，本方法操作简单 ，结果准确 ，重复性

好 ，空白无干扰 ，可作为气管炎颗粒质量标准中含量

测定的方法 。
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