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注射用复方荭草冻干粉针中野黄芩苷的含量测定!
吴 莹，王永林，兰燕宇，王爱民，何 迅，李勇军
（贵阳医学院药学院，贵州 贵阳 ##$$$%）
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摘要 目的：建立注射用复方荭草冻干粉针中野黄芩苷的定量测定方法。方法：采用高效液相色谱法（&’()法），以 )*+柱（"#$ ,, - %. / ,,0
# !,1为色谱柱，以乙腈 2 $. *3磷酸（*+ 4 +" 1为流动相，检测波长为 !!# 5,。结果：野黄芩苷与其他组分峰的分离度均大于 *. #，线性范围
为 $. *# 6 ". % !70 ! 8 $. 999 9，平均回收率为 99. +93 0 "#$为 *. ""3。结论：&’()法简便、准确、重现性好，适用于该制剂的质量控制。
关键词 野黄芩苷；注射用复方荭草冻干粉针；高效液相色谱法；含量测定
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表 * 加样回收率试验结果

编号

*
"
!
%
#
/

取样量 N 7 1

*. $$" *
*. $$* %
*. $$$ 9
*. $$* W
*. $$* $
*. $$" "

样品含量 N,7 1

*. #9! !
*. #9" "
*. #9* %
*. #9" W
*. #9* /
*. #9! #

加入量 N,7 1

*. "#
*. "#
*. #$
*. #$
*. W#
*. W#

测得量 N,7 1

". +"" *
". WW! /
!. $9% %
". 9/+ %
!. !/$ 9
!. !// !

回收率 N3 1

9+. !$
9%. #*

*$$. "
9*. W*

*$*. *
*$*. !

5 N3 1

9W. +#

"#$ N3 1

!. 9!

溶液在相同位置上

有浅紫色斑点，而

阴性对照溶液无此

斑点 N见图 * X1，
证实有地黄存在。

!" ! 含量测定
测 定波 长选

择：精密称取丹皮

酚对照品 ! ,7，置
"# ,( 量瓶中，加
水至刻度，精密量取稀释液 # ,(，置 *$$ ,(量瓶中，在 "$$ 6 %$$ 5,
波长范围内扫描，发现其在 "W/ 5,波长处有最大吸收，故选定 "W/ 5,
为测定波长 Y " Z。

标准曲线绘制：精密称取丹皮酚对照品 ! ,7，置 "# ,( 量瓶
中，加水至刻度，摇匀，制成浓度为 *"$ !7 R ,(的溶液，精密量取上
述溶液 !，%，#，/，W ,(，分别置 *$$ ,(量瓶中，加水至刻度，摇匀。
在 "W/ 5, 波长处测定吸收度，将测得数据进行直线回归，得回归
方程：1 8 2 $. $$! % [ $. $W9 !! ?0 ! 8 $. 999 9。结果表明，丹皮酚在
!. / 6 +. % !7 R ,(范围内吸收度与浓度呈良好的线性关系。
干扰性试验：取处方中除丹皮以外的其他药材，按工艺要求制

成空白丸剂。取研碎后的细粉 " 7，精密称定，用水蒸气蒸馏，收集
馏出液 "$$ ,(，精取 *$ ,(，置 "# ,( 量瓶中，加水至刻度，在
"$$ 6 %$$ 5, 波长范围内扫描。结果其在 "W/ 5, 波长处基本无吸
收，说明其他药材不干扰丹皮酚的含量测定。

稳定性试验：将标准品溶液、空白干扰溶液及样品提取液于室

温配置后立即测定吸收度，并与放置 "% C后测定的吸收度比较，结
果几乎无变化。

加样回收率试验：取已知含量的滋肾丸 * 7 N批号：$!**"%0 平
均含量为 *. #9 ,7 R 7 1，研碎，分别精密加入浓度为 $. # ,7 R ,( 的

丹皮酚对照品溶液 ". #0 !0 !. # ,(，用水蒸气蒸馏，收集馏出液
"$$ ,(，精取 *$ ,(，置 "# ,(量瓶中，加水至刻度。照分光光度法，
在 "W/ 5,波长处测定吸收度，按回归方程计算，结果见表 *。

样品含量测定：精密称取 ! 批样品各 ! 份，每份 " 7，用水蒸气
蒸馏，收集馏出液 "$$ ,(，精取 *$ ,(，置 "# ,(量瓶中，加水至刻
度。照分光光度法，在 "W/ 5, 波长处测定吸收度，计算平均含量，
结果批号为 $!$/"!，$!$9*#，$!**"% 的 ! 批样品平均含量分别为
*. /#0 *. #%0 *. #9 ,7 R 7。
. 讨论
除文中收入的 " 种药材薄层鉴别外，笔者曾对处方中知母、茯

苓等药味也进行了薄层研究。但由于有阴性干扰，缺乏专属性，或

由于工艺限制等原因，不能达到满意的效果，因而未能列入文中。

"$$$年版《中国药典 N一部 1》Y"Z规定丹皮酚的最大吸收波长为 "W% 5,。
经多台紫外分光光度计多次测定，丹皮酚的最大吸收波长均为

"W/ 5,，所以本试验采用 "W/ 5,为测定波长。
参考文献：

Y * Z 石翠斌，吴树鸣，张建平 . 蛇床子洗剂的制备及质量控制 Y \ Z . 时珍国

医国药，"$$%，*# N* 1：%* 2 %".
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图 * 薄层色谱图
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注射用复方荭草冻干粉针是在贵州民族用药基础上研制的中

药新药，目前已批准进入临床研究。本品由荭草、灯盏细辛等几味

中药经提取加工而成 " # $，具有化瘀通络、活血止痛的功能，临床用于

冠心病心绞痛心血瘀阻证。方中灯盏细辛主要成分为野黄芩苷

（%&’()**+,-. /，经药效学试验证明其为主要有效成分之一。为控制产
品质量，确保临床疗效，笔者对制剂中野黄芩苷的含量测定方法进

行了试验研究 " 0 1 ! $，建立了用高效液相色谱法（2345 法）测定注射
用复方荭草冻干粉针中野黄芩苷含量的方法，该法操作简便、快

速，结果准确可靠，适用于该制剂的质量控制。

! 仪器与试药
仪器：45 1 #6 789 高效液相色谱仪系统（日本岛津），包括

45 1 #6 7:89泵，;3< 1 #6 789紫外检测器，==0>-进样阀，:5 1 #66
柱温箱（天津特纳科技公司），’?4 色谱工作站（广西威玛龙色谱
科技公司）；:5@ 1 0>6 超声波清洗器（北京医疗设备二厂）。
试药：野黄芩苷对照品（中国药品生物制品检定所，供含量测

定用，批号为 AA6 1 06666#）；注射用复方荭草冻干粉针（贵阳医学
院药物研究所，批号为 066##0#=，066##006，066##00>）；乙腈（色
谱纯），甲醇（色谱纯），乙醇（分析纯）、磷酸（分析纯），水为重蒸馏

水。

" 方法与结果
!" # 色谱条件
色谱柱：<-+BC.%-* 5#A 柱（0>6 BB D EF G BBH > !B，迪马公司）；

流动相：乙腈 1 6F #I磷酸 J #A K A0 / L流速M # B4 N B-.L温度M E6O L检
测波长M !!> .BL进样量M #6 !4。
!" ! 溶液的制备
对照品溶液M称取野黄芩苷对照品 0#F ! BPH置 0> B4量瓶中H

加甲醇溶解并定容H制得每 # B4含野黄芩苷 6F A#Q BP的对照品贮
备液。

供试品及阴性对照液M 称取本品约 >6 BPH置 #66 B4 量瓶中H
用水溶解并稀释至刻度H摇匀H即得供试品溶液。同法制备不含灯
盏细辛药材的阴性对照液。

!" $ 系统适用性试验
取对照品溶液、供试品溶液和阴性对照液各 #6 !4H分别注入

液相色谱仪，记录色谱图（图 #）。可见，野黄芩苷的保留时间约为
#AF ! B-.。在本试验条件下，供试品检出色谱峰与其他杂质峰分离
度良好，分离度均 R #F >，理论塔板数以野黄芩苷峰计为 #6 666。

!" % 线性关系考察
精密吸取野黄芩苷对照品贮备液 6F >H #H 0H EH A B4，分别置

0> B4 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀。分别精密吸取上述溶液
#6 !4，注入液相色谱，记录色谱图，以峰面积 ! 为纵坐标、进样量
"为横坐标进行线性回归计算，得回归方程 ! S # #Q0 Q6G " 1 ! 6!E
J # S 6F QQQ Q / H 表明野黄芩苷进样量在 6F #> T 0F E !P 范围内与峰
面积呈良好的线性关系。

!" & 精密度试验
精密吸取同一供试品溶液 #6 !4，重复进样 > 次，测定。结果峰

面积平均值的 $%&为 6F =#I。
!" ’ 稳定性考察
吸取同一供试品溶液，分别在 6H #H 0H EH A U进样，测定。结果峰

面积平均值的 $%& 为 6F G#I，表明供试品溶液中野黄芩苷在 A U
内稳定。

!" ( 重现性试验
取同一批号供试品，按供试品溶液的制备方法制备 > 份供试

液，分别进样测定。结果野黄芩苷平均含量为 #>F A0I H $%& 为
#F 0>I。
!" ) 加样回收率试验
取同一批号已知含量的样品，按供试品溶液制备方法制备，分

别精密加入野黄芩苷对照品溶液适量，按上述色谱条件进样测定，

记录色谱，计算回收率。结果见表 #。

!" * 样品含量测定
分别精密吸取供试品溶液及对照品溶液 #6 !4，注入色谱仪，

按上述色谱条件测定，记录色谱，以外标法计算样品中野黄芩苷含

量。结果 ! 批样品中野黄芩苷的平均含量分别为 #>F QEH #EF >=H
#>F A! BP N支（ ’ S ! /。
# 讨论
$" # 由于本品为冻干粉针剂，在水中易溶解，故在样品处理中只
需称取适量的样品，用水溶解，定容即可。

$" ! 试验选用了 2V9),%-* 5#A 柱（066 BB D >F 6 BBH > !BH大连依
利特）、W,CB+%-* 5#A 柱（066 BB D >F 6 BBH > !BH 大连依利特）和
<-+BC.%-* 5#A 柱（0>6 BB D EF G BBH > !BH 迪马公司）为色谱柱；分
别以甲醇 1水、甲醇 1 6F #I磷酸溶液、乙腈 1 6F #I磷酸为流动
相。结果以 <-+BC.%-* 5#A 柱为色谱柱，乙腈 1 6F #I磷酸（#A K A0）为
流动相，制剂中野黄芩苷分离最好。

$" $ 根据野黄芩苷对照品紫外光谱图的检测结果，野黄芩苷在
!!> .B波长处有最大吸收，故选择 !!> .B为检测波长。
通讯作者：王永林教授，贵阳医学院药学院院长。电话：6A># 1

GQ6AAQQ，X 1 B+-*M PVYV*Z PB)F )[’F &.。
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表 # 野黄芩苷的回收率试验结果

样品含量（!P）

6F !=! E
6F E0E 6
6F !QA =
6F !Q6 A
6F E6Q =
6F E!# Q
6F E#E >
6F E>0 >
6F !Q0 !

加入量 J!P /

6F 06> 6
6F 06> 6
6F 06> 6
6F E#6 6
6F E#6 6
6F E#6 6
6F G#E 6
6F G#E 6
6F G#E 6

测得量（!P /

6F >=G =
6F G0Q A
6F G6E 6
6F =Q6 6
6F A00 !
6F A!G >
#F 60A G
#F 6=G Q
#F 66Q 6

回收率（I）

QQF #=
#66F E
#66F #
Q=F !=

#66F G
QAF GA

#66F 6
#6#F =
#66F E

"（I）

QQF A0

$%& JI /

#F 0G

图 # 高效液相色谱图


