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高效液相色谱法测定康得灵胶囊中黄芩苷的含量
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　 　 ［摘要］ 　 目的 　 建立康得灵胶囊中黄芩苷的 HPLC 测定方法 。方法 　 色谱柱为 Agilent Tc唱C１８色谱柱 （４ ．６ mm ×

２５０ mm ，５ μm） ，柱温为 ３０ ℃ ；流动相为乙腈唱０ ．５ ‰磷酸溶液（２６ ∶ ７４） ，流速为 １ ．０ ml／min ，检测波长 ２６５ nm 。结果 　黄芩苷

保留时间约为 １６ min 。以峰面积 （Y ）对进样浓度 （X ，μg／ml）线性回归 ，得回归方程 ：Y ＝ ２２ １１４ ．６７ X － １１２ ８３６ ．７ ，r ＝
０ ．９９８ ８ ，线性范围 ５ ．４１０ ～ １０８ ．２ μg／ml 。平均加样回收率为 ９８ ．７８％ ，RSD为 ０ ．７４％ 。结论 　本方法操作简便 ，测定结果准

确可靠 ，可用于康得灵胶囊中黄芩苷的含量测定 。
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Determination of baicalin in Kangdeling capsule by HPLC
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［Abstract］ 　 Objective 　 To establish an HPLC quantitative method for the content determination of baicalin in Kangdeling
capsule ．Methods 　 The chromatography column was Agilent Tc 唱 C１８唱WR （４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ，and the column temper唱
ature was ３０ ℃ ．The mobile phase consisted of acetonitrile and ０ ．５ ‰ phosphoric acid （２６ ∶ ７４ ） ．The flow rate was
１ ．０ ml／min ，and the detection wavelength was ２６５ nm ．Results 　 The retention time of baicalin was about １６ min ．The calibra唱
tion equation was Y ＝ ２２ １１４ ．６７ X － １１２ ８３６ ．７（r＝ ０９９８ ８）with good linearity in the range of ５ ．４１０唱１０８ ．２ μg／ml for baicalin ．
The average recovery was ９８ ．７８％ while RSD were ０ ．７４％ ．Conclusion 　 This method is simple ，time唱saving and accurate which
could be used to routine analysis of baicalin in Kangdeling capsule ．

　 　 ［Key words］ 　 baicalin ；HPLC

　 　康得灵胶囊为空军航空大学非标制剂 ，由黄连 、

黄柏 、黄芩 、蒲公英 、玄参 、败酱草等 １３味药材组成 ，

具有清热燥湿 、泻火解毒之功效 。主治肠炎 、结肠炎

等症 。本品所含的黄芩具有清热燥湿 、泻火解毒的

功能［１］
，用于温热病 、痢疾等症 ，黄芩中的药理活性

成分黄芩苷具有抗炎 、抑菌 、利尿 、解痉等作用［２］
。

目前有关黄芩和含黄芩药品的含量测定方法已有较

多报道［３唱６］
。采用 HPLC法测定康得灵胶囊中黄芩

苷的含量 ，可为控制药品质量 ，提高制剂质量标准提

供参考和依据 。

1 　仪器与试药

1 ．1 　仪器 　 LC唱１５C高效液相色谱仪 ；SPD唱１５C 检
测器 ；CTO唱１５C 柱温箱 （日本岛津公司） ；１０１A唱２E
电热鼓风干燥箱 （上海实验仪器厂有限公司） ；SB唱
５２００DT 超声波清洗机（宁波新芝生物科技股份有

限公司） ；TG３２８B 电光分析天平 （上海天平仪器

厂） ；SHZ唱D（ Ⅲ ）循环水式真空泵（河南省予华仪器

有限公司） 。

1 ．2 　试药 　黄芩苷对照品（中国食品药品检定研究

院 ，批号 ：１１０７１５唱２０１３１８） ；康得灵胶囊（空军航空大

学门诊部 ，规格 ：０ ．２ g × ５０ 粒 ，批号 ：１４０３０９ 、

１４０３１８ 、１４０３０６ ） 。 甲醇 （Fisher Scientific ，批号 ：

A４５２唱４） ；乙腈（Sigma唱Aldrich ，批号 ：３４８５１唱４L） ；磷

酸 （北京北化精细化学品有限责任公司 ，批号 ：

２０１４６２５） ；水为纯化水 。
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2 　方法与结果

2 ．1 　 色 谱 条 件 　 色 谱 柱 ：Agilent Tc唱C１８

（４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ，柱温为 ３０ ℃ ；流动相为

乙腈唱０ ．５ ‰磷酸（２６ ∶ ７４） ，流速为 １ ．０ ml／min ；检测
波长 ２６５ nm 。

2 ．2 　溶液的制备
2 ．2 ．1 　 对照品溶液 　 精密称取黄芩苷对照品约

５ ．０ mg ，置 ５０ ml 棕色容量瓶中 ，用甲醇稀释制成

１００ μg／ml黄芩苷对照品溶液 。

2 ．2 ．2 　 供试品溶液 　 取本品胶囊内容物 ２０ g 混
匀 ，精密称取 ３ ．０ g ，置具塞锥形瓶中 ，精密加入甲醇

５０ ml ，称定重量 ，超声（功率 ２５０ W ，频率 ４０ Hz）处

理 ３０ min ，放冷 ，称定重量 ，加甲醇补足减失的重

量 ，摇匀 ，用微孔滤膜滤过 ，弃去初滤液 ，取续滤液作

为供试品溶液 。

2 ．2 ．3 　阴性对照溶液 　除去黄芩 ，余按供试品的处

方比例 ，按“２ ．２ ．２”项方法 ，制得不含黄芩的阴性对

照溶液 。

2 ．3 　专属性试验 　分别取对照品溶液 、供试品溶液

及阴性对照溶液 ，按“２ ．１”项下色谱条件进样 ，记录

色谱图 ，见图 １ 。其中黄芩苷保留时间为 １６ min ，理
论板数不低于 ５ ６００ 。结果显示 ，阴性对照在与对照

品相同的保留时间位置无相应的色谱峰出现 ，表明

除黄芩外的其他药材对黄芩苷的测定无干扰 ，本试

验方法专属性良好 。

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

2 ．4 　线性关系考察 　分别精密吸取黄芩苷对照品

溶液 ０ ．５ 、３ 、５ 、６ 、８ 、１０ ml 置于 １０ ml 棕色容量瓶
中 ，加甲醇至刻度 ，制成５ ．４１０ 、３２ ．４６ 、５４ ．１０ 、６４ ．９２ 、

８６ ．５６ 、１０８ ．２ μg／ml溶液 。 以进样浓度对峰面积线

性回归 ，得回归方程 ：Y ＝ ２２ １１４ ．６７X － １１２ ８３６畅７ ，

r ＝ ０ ．９９８ ８ 。结 果 表 明 黄 芩 苷 在 ５ ． ４１０ ～

１０８ ．２ μg／ml浓度范围内与峰面积呈良好的线性
关系 。

2 ．5 　 精密度试验 　 精密吸取同一对照品溶液

１０ μl ，照“２ ．１”项下色谱条件 ，重复进样 ６ 次 ，测定

黄芩苷的色谱峰面积 ，计算峰面积的 RSD 值为
２ ．１７％ ，结果表明精密度良好 。

2 ．6 　 重复性试验 　 取同一批样品（批号 １４０３１８） ，

按样品制备方法平行制备 ６ 份供试品溶液 ，依法测

定 ，计算黄芩苷平均含量为 １４１ ．８３ μg／g ，RSD 为
０畅８９％ 。结果表明重复性良好 。

2 ．7 　稳定性试验 　精密吸取同一供试品溶液 ，分别

在 ０ 、２ 、４ 、８ h进样１０ μl ，测定黄芩苷峰面积 。计算

得峰面积的 RSD为 ０ ．８７％ ，表明供试品溶液在 ８ h
内稳定 。

2 ．8 　加样回收率试验 　精密称定已知含量的样品

约 １ ．５ g ，共 ９份 ，分别加入 ０ ．８ 、１ 、１ ．２倍量的黄芩

苷对照品 ，按“２ ．２ ．２”项下方法制备供试品溶液 ，

１０ μl进样 ，测定黄芩苷的含量 ，计算加样回收率 ，结

果见表 １ 。

表 1 　黄芩苷加样回收率试验结果（n＝ ９）

编号
加入供
试品量
（m／g）

样品中
黄芩苷量
（m／mg）

加入对
照品量
（m／mg）

测得量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回
收率
（％ ）

RSD
（％ ）

１ -１ 妹．５１２ ２ ０  ．２１１ ７ ０ S．１６８ ０ ０ 洓．３７９ １ ９９ .．６４

２ -１ 妹．５０８ ２ ０  ．２１１ ５ ０ S．１６８ ０ ０ 洓．３７７ ２ ９８ .．５１

３ -１ 妹．５００ ３ ０  ．２１０ １ ０ S．１６８ ０ ０ 洓．３７６ ３ ９７ .．９８

４ -１ 妹．５１２ １ ０  ．２１１ ７ ０ S．２１０ ０ ０ 洓．４１８ １ ９８ .．２９

５ -１ 妹．５１３ ３ ０  ．２１１ ９ ０ S．２１０ ０ ０ 洓．４１７ ２ ９７ .．８６ ９８ M．７８ ０ /．７４

６ -１ 妹．５０６ ９ ０  ．２１１ ０ ０ S．２１０ ０ ０ 洓．４２０ １ ９９ .．２４

７ -１ 妹．５０９ ９ ０  ．２１１ ４ ０ S．２５２ ０ ０ 洓．４６３ ３ ９９ .．８４

８ -１ 妹．５０２ ３ ０  ．２１０ ３ ０ S．２５２ ０ ０ 洓．４６０ １ ９８ .．５７

９ -１ 妹．４９８ ６ ０  ．２０９ ８ ０ S．２５２ ０ ０ 洓．４６１ ４ ９９ .．０９

2 ．9 　 样品含量测定 　 取 ３ 批样品 （批号分别为

１４０３０６ 、１４０３０９及 １４０３１８） ，按“２ ．２ ．２”项下方法制

备供试品溶液 ，按“２ ．１”项下色谱条件进样 ，测定黄

芩苷的含量 。 结果显示 ，批号 １４０３０６ 、１４０３０９ 、

１４０３１８ 三批样品中黄芩苷含量和 RSD 分别为
０ ．１４０ mg／g ，RSD ＝ ０ ．６９％ （n ＝ ３） ；０ ．１４２ mg／g ，
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RSD ＝ ０ ．８７％ （n ＝ ３） ；０ ．１４０ mg／g ，RSD ＝ ０ ．８９％

（n＝ ３） 。

3 　讨论

　 　色谱条件的选择 ，通过对吸收光谱的分析 ，黄

芩苷在 ２６５ nm 处有最大吸收 ，灵敏度高 ，阴性对照

在此处没有吸收 ，故选择 ２６５ nm 作为黄芩苷的检
测波长 。

　 　流动相乙腈唱０ ．５ ‰磷酸溶液以 ２６ ∶ ７４较合适 ，

在本系统条件下理论塔数大于 ５ ６００ ，试验时间短 ，

辅料不影响含量测定 。

　 　对康得灵胶囊测定的结果表明 ，不同批号制剂

的黄芩苷含量具有一定的差异 。本实验采用 HPLC
法对制剂中的黄芩苷含量进行测定 ，该方法准确 、简

便 、重现性好 、灵敏度高 ，可作为该制剂的质量标准

含量测定方法 。
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理 ，且为特定化合物的定量统计 ，结果不受非环烯醚

萜苷类成分的影响 ，而紫外全波长扫描检测是对于

化合物整体进行统计 ，制备工艺优化前产品含杂质

成分相对较多 ，末端吸收及非环烯醚萜苷类成分的

紫外特征吸收较高 ，干扰主峰吸收值（如图 ５所示） ，

因此其总比值略小于 HPLC 测定结果 ，符合定量方

法性质差异 ，结果证实本研究所使用定量方法结果

可靠 。综上所述 ，本次实验对于环烯醚萜苷制备工

艺优化取得良好效果 ，很大程度上提升了总环烯醚

萜苷的纯度 。

　 　综上所述 ，本次制备工艺及产品与前期相比优

化效果明显 ，实验依据科学 ，各步骤数据完整 ，易于

重复 ，且操作简单合理 ，独一味总环烯醚萜苷纯度达

到了以有效部位为主要成分的中药注射剂质量要

求 ，且所含主要成分明确 。
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