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摘要: 采用薄层色谱法对清热解毒片中的金银花 ~ 栀子及连翘进行定性鉴别 采用高效液相色谱法测定黄芩中

的黄芩苷含量 O 色谱柱为 C18柱( 4. 6mm> 250mm 5pm)  流动相为甲醇-0. 2% 磷酸水溶液( 50: 50)  检测波长

276nmO 鉴 别 项 下 薄 层 图 斑 点 清 晰 阴 性 对 照 无 干 扰 专 属 性 强 ; 黄 芩 苷 含 量 测 定 方 法 在 进 样 浓 度 30. 6~

81. 6pg/ml 内呈良好的线性关系 r = 0. 9999 回收率为 99. 34%  RSD = 1. 83% O 本方法简便准确 重现性

好 可用于清热解毒片的质量标准 O
关键词: 薄层色谱法 高效液相色谱法 清热解毒片 黄芩苷

中图法分类号: 0 657. 7 文献标识码: A 文章编号: 1002-7378( 2006)S0-0475-03

Abstract: HOneysuckle Gardenia fOrsythia Were identif ied guantitatively by TLC. Baicalin
cOntent in scullcap Was determined by HPLC. HPLC Was applied With a C18 cOlumn and the
mObile phase Of methanOl-0. 2% phOsphOric acid ( 50: 50)  and the detectiOn Wavelength Was
276nm.The TLC chrOmatOgram spOts Were clear and nO interference Was fOund in the negative
reference. Baicalin Was Obtained in the range Of 30. 6~ 81. 6pg/ml r = 0. 9999. The average
recOvery Of Baicalin Was 99. 34%  RSD = 1. 83% .This methOd is simple accurate and has gOOd
reprOducibility Which can be used fOr a guality cOntrOl standard Of Oingrej iedu tablets.
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清热解毒片是<中华人民共和国卫生部药品标

准中药成方制剂>收载品种 由金银花 ~ 玄参 ~ 地黄 ~
连翘 ~ 栀子 ~ 甜地丁 ~ 黄芩等十二味药材加工精制而

成的片剂 O 清热解毒片具有清热解毒功能 用于热毒

壅盛所致的发热面赤 ~ 烦躁口渴 ~ 咽喉肿痛等症 以

及流感 ~ 上呼吸道感染见上述证候者[1 O 原标准只对

金银花 ~ 栀子进行薄层色谱鉴别 无含量测定项 O 为

了更好地控制产品质量 有必要对清热解毒片建立

较完善的 ~ 可靠的质量标准 O

1 仪器与试药

1. 1 仪器

日 本 岛 津 LC-10AT 高 效 液 相 色 谱 仪 日 本 岛

津 UV-10A 紫 外 检 测 器 威 玛 龙 色 谱 工 作 站;

AICHr0M 柱( C18 4. 6mm> 250mm 5pm) O
1. z 试药

黄芩苷对照品: 中国药品生物制品检定所提供 
批号: 110715-200212 供含量测定用 O

甲醇为色谱纯 水为高纯水 其他试剂均为分析

纯 O
清热解毒片供试品由广西玉林方特药业有限责

任公司提供 批号 20050307~ 20050308~ 20050309O

z 方法与结果

z. 1 薄层色谱鉴别

2. 1. 1 金银花的薄层鉴别

取本品 3 片 除去 包 衣 研 细 加 甲 醇 10ml 置

水浴中加热 振摇 使其溶解 放置 10min 后 滤过 
滤液浓缩至约 5ml 作为供试品溶液 O 另取绿原酸对

照品 加甲醇制成 1ml 含 1mg 的溶液 作 为 对 照 品

溶液 O 按照薄层色谱法[2 试验 吸取上述供试品溶液



5 l9对照品溶液 10 l9分别点于同一以羧甲 基 纤 维

素钠为黏合剂的硅胶 G 薄层板上9以醋酸丁酯  甲

酸  水( 7 2. 5 2. 5D 的上层液为展开剂9展开9取

出9晾干9喷以醋酸铅试液9置紫外灯 ( 365nmD 下 检

视 G 供试品色谱中9在与对照品色谱相应的位置上9
显相同颜色的荧光斑点9阴性对照试验结果无干扰 G
详见图 1G

图 1 清热解毒片中金银花的 TLC 鉴别

1~ 3. 样品 ; 4. 绿原酸对照 品 ; 5. 金 银 花 对 照 药 材 ; 6. 缺

金银花阴性对照 G

2. 1. 2 栀子的薄层鉴别

取本品 3 片9除去 包 衣9研 细9加 甲 醇 10ml9置

水浴上加热9振摇使其溶解9放置 10min9滤过9滤液

浓 缩至约 2ml9作为供试品溶液 G 另取 栀 子 苷 对 照

品9加甲醇制成每 1ml 含 0. 5mg 的溶 液9作 为 对 照

品 溶液 G 按照薄层色谱法 I 2]试验9吸取供试品溶液

5 l9对照品溶液 5~ 10 l9分别点于同一以羧甲基纤

维 素 钠 为 黏 合 剂 的 硅 胶 G 薄 层 板 上9以 氯 仿-甲 醇

( 5 1D 为展开剂9展 开9取 出9晾 干9喷 以 10% 硫 酸

乙醇溶液9在 105C 加热至斑点显色清晰 G 供试品色

谱中9在与对照品色谱相应的位置上9显相同颜色的

斑点9阴性对照试验结果无干扰 G 详见图 2G
2. 1. 3 连翘的薄层鉴别

取本品 3 片9除去 包 衣9研 细9加 甲 醇 20ml9置

水浴中加热9振摇使其溶解9放置 10min9滤过9滤液

浓缩至约 2 ml9作为供试品溶液 G 另取连翘对照药

材 0. 5g9加甲醇 20ml9置水浴上加热回流 1 h9滤过9
滤液浓缩至 5ml9作为对照药材溶液 G 按照薄层色谱

法 I 2]试验9吸取供试品溶液 5~ 10 l9对照药材溶液

5 l9分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅

胶 G 薄 层 板 上9以 氯 仿-甲 醇 ( 20 1D 为 展 开 剂9展

开9取出9晾干9喷以 10% 硫酸乙醇溶液9在 105C 加

热至斑点显色清晰 G 供试品色谱中9在与对照药材和

对照品色谱相应的位置上9显相同颜色的斑点9阴性

对照试验结果无干扰 G 详见图 3G

图 2 清热解毒片中栀子的薄层色谱图

1~ 3. 样品 ; 4. 栀子对照药 材 ; 5. 栀 子 苷 对 照 品 ; 6. 缺 栀

子阴性对照 G

图 3 清热解毒片中连翘的薄层色谱图

1~ 3. 样品 ; 4. 连翘对照药材 ; 5. 缺连翘阴性对照 G

2. 2 黄芩苷含量测定

2. 2. 1 色谱条件

色 谱 柱: AICHROM C18 柱 ( 5 m9 4. 6mm >
250mmD ; 流动相: 甲醇-0. 2% 磷酸水溶液( 50 50D ;
流速: 1. 0ml/min; 检测波长: 276nmG 在此条件下9黄

芩 苷能达到基线分离 ( 见图 5D 9分离度 R >1. 59黄

芩苷保留时间约为 8. 8min9理论塔板数按黄芩苷峰

计算均在 4000 以上 G
2. 2. 2 测定波长选择

取黄芩 苷 对 照 品 适 量9分 别 用 50% 甲 醇 溶 解9
在紫外分光光度计上扫描9结果分别在 276nm 处有

最大吸收 G 故选取黄芩苷最大吸收波长 276nm 为测
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定波长0
2. 2. 3 对照品溶液制备

取在 60C 减压干燥 4 h 的黄芩苷对照品 10mg 
精密称定 置于 10ml 容量瓶中 加甲醇溶解并稀释

至 刻 度 摇 匀 精 密 吸 取 0. 5ml 置 于 10ml 容 量 瓶

中 加 50% 甲醇稀释至刻度 制成每 1ml 含 50Hg 的

溶液 即得对照品溶液0
2. 2. 4 供试品溶液制备

取 本 品 10 片 除 去 包 衣 精 密 称 定 研 细 取

0. 1g 精密称定 置具塞锥形瓶中 精密加入 50% 甲

醇 50ml 密塞 称定重量 超声处理 20min 放冷 再

称定重量 用 50% 甲醇补足减失的重量 摇匀 用微

孔滤膜( 0. 45Hm) 滤过 取续滤液 即得供试品溶液0
2. 2. 5 阴性对照品溶液制备

取缺黄芩的阴性样品 0. 1g 按供试品溶液制备

项下的方法制备 即得阴性对照品溶液0
2. 2. 6 干扰试验

取黄芩苷对照品溶液 ~ 供试品溶液 ~ 阴性对照品

溶液按实验方法进样测定的结果表明: 阴性对照溶

液色谱中 在黄芩苷峰相应的保留时间无吸收峰( 图

4~ 图 5~ 图 6)  说明处方中其它成分对测定无影响0

图 4 黄芩苷对照品 HPLC 色谱图

图 5 供试品溶液 HPLC 色谱图

图 6 阴性对照溶液 HPLC 色谱图

2. 2. 7 线性关系考察

精密称取黄芩苷对照品 10. 2mg 置于 100ml 容

量瓶中 加甲醇使其溶解并稀释至刻度 摇匀 制成

102. 0Hg/ml 对照品溶液 备用0 分别精密吸取上述

对照品溶液 3. 0 ml~ 4. 0 ml~ 5. 0 ml~ 6. 0 ml~ 7. 0 ml~
8. 0ml 分 别 置 于 10ml 容 量 瓶 中 加 50% 甲 醇 稀 释

至刻度 摇匀 进样测定0 以对照品进样浓度为横坐

标 (X)  峰面积积分值为纵坐标( Y) 绘制标准曲线 
回归方程为: Y = 36104X - 37419 1 = 0. 99990 黄

芩苷在进样浓度为 30. 6~ 81. 6Hg/ml 时 进样浓度

与黄芩苷峰面积呈良好的线性关系0
2. 2. 8 精密度试验

取同一对照品溶液和同一供试品溶液 按实验

的色谱条件连续测定 6 次 记录黄芩苷峰面积0结果

是对照品溶 液 中 黄 芩 苷 的 平 均 峰 面 积 为 1810614 
RSD 为 0. 47%  供试品溶液中黄芩苷的平均峰面积

为 1461702 RSD 为 1. 53% 0 说明本法的精密度较

好0
2. 2. 9 稳定性考察

取同一供试品 每隔一定时间测定 1 次 共测定

6 次0 结果是 6 次测定制剂中黄芩苷峰面积的平均

值为 1557980 RSD 为 1. 13% ( n = 6)  供试品在 10
h 内测定稳定0
2. 2. 10 重现性试验

取同一批样品 按实验方法平行测定 6 份的结

果 显 示 制 剂 中 黄 芩 苷 含 量 平 均 值 为 22. 09mg/g 
RSD 为 1. 12% ( n = 6) 0 本方法的重现性较好0
2. 2. 11 加样回收率试验

取已知含量样品 除去包衣 研细 取 0. 05g 精

密称定 置于具塞锥形瓶中 加入黄芩苷对照品溶液

1. 02mg/ml( 精 密 称 取 黄 芩 苷 对 照 品 10. 20mg  置

于 10ml 容量瓶中 加甲醇使其溶解并稀释至刻度 
即得) 1. 0ml 精密加入 50% 甲醇 50ml 密塞 称定重

量 超声处理 20min 放冷 再称定重量 用 50% 甲醇

补足减失的重量 摇匀 用微孔滤膜( 0. 45Hm) 滤过 
取 续 滤 液 测 定 计 算 回 收 率 结 果 平 均 回 收 率 为

99. 34%  RSD = 1. 83% ( n = 6) 0
2. 2. 12 样品测定

分别取不同批号样品 10 片 除去包衣 按 2. 2.
4 项下方法制备得供试品溶液0 分别精密吸取供试

品溶液与对照品溶液各 10Hl 注入液相色谱仪进行

测定0 3 批样品中黄芩苷的含量结果见表 10
( 下转第 486 页)
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表 1 样品中黄芩苷含量测定结果

样品批号
含量 <毫克/片)

1 2 平均值

相对平均

偏差 < % )

20050307 6. 66 6. 57 6. 62 1. 28
20050308 7. 32 7. 25 7. 29 0. 48
20050309 7. 04 7. 21 7. 13 1. 19

3 结束语

清热解毒片为<中华人民共和国卫生部药品标

准中药成方制剂)收载药品品种,为更好的控制产品

的质量,我们在原标准基础上,采用薄层色谱法对清

热解毒片中所有药味进行薄层色谱鉴别研究,修订

了金银花 ~栀子的薄层色谱鉴别方法,并增加连翘的

薄层色谱鉴别方法,方法的专属性较强,阴性对照无

干扰, 我们还建立了制剂中黄芩所含有效成分黄芩

苷的含量测定方法, 方法快速准确 ~方便可行,专属

性 ~ 重现性 ~ 回收率良好,为清热解毒片的质量控制

提供了良好的方法, 本次试验拟定的质量标准较完

善,可以用于产品质量进行控制,
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