
果图谱中在与黄芩苷色谱峰保留时间一致的位置

上 ,有一小色谱峰干扰 ,但其面积值仅占样品的

017 % ,可忽略不计。认为方中除黄芩外的其他药味

均不干扰黄芩苷的测定 (图 1) 。

215 　精密度试验 :对同一份抗肝纤胶囊供试品溶液

3 2黄芩苷

3 2baiclin

图 1 　黄芩苷对照品( A) 、抗肝纤胶囊( B)和阴性对照( C)的 HPLC图谱

Fig1 1 　HPLC of baicalin reference substance ( A) , Kangganxian Capsule ( B) , and negative sample ( C)

进行重复进样测定 ,测得黄芩苷峰面积的 RSD 为

0134 % ( n = 5) 。

216 　重现性试验 :精密称取样品 5 份 ,制备供试品

溶液进样测定 ,按黄芩苷质量分数计算 RSD 为

0113 % ( n = 5) 。

217 　回收率试验 :精密称取已知含量的样品 0106 g

(含黄芩苷约 1158 mg) , 分别加入对照品溶液

(11262 4 mg/ mL) 110、112、115 mL ,按上述供试品

溶液制备方法同法操作 ,测定回收率 ,结果平均回收

率为 9915 % ,RSD = 1101 % ( n = 6) 。

218 　样品测定 :精密吸取供试品溶液和对照品溶液

各 5μL ,注入色谱仪 ,测定峰面积积分值 ,按外标法

计算 ,结果见表 1 。根据测定结果 ,暂定样品中黄芩

苷的含量不低于 919 mg/ 粒。

表 1 　抗肝纤胶囊中黄芩苷的含量 ( n = 3)

Table 1 　Baicalin in Kangganxian Capsule ( n = 3)

批　号 黄芩苷/ (mg·粒 - 1)

021210 11152

021214 11142

021216 10193

3 　讨论

　　为了排除制剂中其他成分对黄芩苷含量测定的

干扰 ,试验中进行了阴性对照溶液的测定 ,在与黄芩

苷色谱峰保留时间一致的位置上 ,有一小色谱峰干

扰 ,但其面积值仅占样品的 017 % ,可忽略不计。

　　采用 HPLC 法对黄芩苷进行定量 ,分离效果

好、专一性强、稳定性和重现性良好 ,为质量控制提

供了可靠的方法。

薄层扫描法测定银黄胶囊中黄芩苷的含量

杨书良 Ξ

(哈尔滨商业大学药学院 ,黑龙江 哈尔滨 　150076)

　　银黄胶囊由黄芩、金银花、栀子、石膏等药材组

成 ,具有清热解毒的功效 ,用于流感、上呼吸道感染

及各种发热疾病。黄芩为本方的主药 ,其主要活性

成分黄芩苷具有明显的清热解毒作用。本实验采用

薄层扫描法测定黄芩苷的含量 ,以其作为该制剂的

质量控制标准。

1 　仪器与试药

日本岛津 CS —9000 型双波长薄层扫描仪 ;硅

胶 G(青岛海洋化工厂) ,自制硅胶 G 薄层板 ;聚酰

胺薄膜 (上海试剂四厂) ;试剂均为分析纯 ,去离子蒸

馏水 ;黄芩苷对照品 (中国药品生物制品检定所) ,银

黄胶囊 (自制) 。

2 　方法与结果

211 　对照品溶液的制备 :准确称取黄芩苷对照品 ,

加甲醇制成 012 mg/ mL 的溶液 ,即得。

212 　供试品溶液的制备 :取两粒胶囊内容物 ,精密
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称定质量 ,以甲醇回流提取 4 h ,浓缩后将残液移于

50 mL 量瓶中 ,加甲醇至刻度 ,作为供试品溶液。

213 　薄层扫描 :取黄芩苷供试品液、对照品液 ,分别

点于同一聚酰胺薄膜上 ,以醋酸乙酯2丁酮2醋酸2水
(10∶7∶5∶3) 上层液为展开剂展开 ,取出晾干 ,喷以

10 %硫酸乙醇液 ,烘干后 ,供试品色谱与对照品色谱

在相应位置上显相同颜色的棕褐色斑点。定位后 ,

进行光谱扫描 ,测得黄芩苷的最大吸收波长为 286

nm ,在 200～220 nm 几乎无吸收 ,背景在 200 nm 波

长处有吸收 ,为了消除背景的干扰 ,选用样品测定波

长λS = 286 nm ,参比波长λR = 200 nm ,锯齿扫描

S X = 3。

214 　线性关系考察 :准确吸取黄芩苷对照品溶液

1、2、3、4、5μL 分别点于同一薄膜上 ,按上述条件展

开 ,测定。结果表明黄芩苷在 012～110μg 点样量

与峰面积值线性关系良好 ,回归方程为 Y = 9139 X

+ 4145 , r = 01999 3。其工作曲线不通过坐标原

点 ,因此采用外标两点法。

215 　稳定性试验 :取对照品溶液适量 ,点样 ,展开晾

干 ,显色 ,定位后立即扫描 ,每隔 20 min 测定一次 ,

共扫描 4 次。结果黄芩苷的峰面积 RSD 为 311 % ,

表明在 1 h 内峰面积值无明显变化。

216 　精密度试验 :在同一薄膜的不同位置上点相同

量的黄芩苷对照品溶液 ;在不同薄膜上点相同量的

黄芩苷对照品溶液 ,测定 ,结果以峰面积计的同板

RSD 为 213 % ,异板 RSD 为 414 % ( n = 5) 。

217 　回收率试验 :取已知含量的 6 粒胶囊 ,内容物

精密称定质量 ,各加入黄芩苷对照品 2100 mg。按

212 项下操作制得回收液 ,点样 ,扫描测定 ,结果平

均回收率为 100116 % ,RSD 为 2102 % ( n = 6) 。

218 　样品测定 :取黄芩苷对照品溶液 016μL ,供试

品溶液 5μL ,分别点于同一薄膜上 ,展开扫描 ,按外

标两点法测定 ,结果见表 1。
表 1 　银黄胶囊中黄芩苷测定结果 ( n = 3)

Table 1 　Baicalin in Yinhuang Capsule ( n = 3)

批号 黄芩苷/ (mg·g - 1)

1 3175

2 3188

3 4105

4 4102

5 3198

3 　讨论

311 　曾选用硅胶 G板 ,但展开后的斑点不规整 ,有

拖尾现象 ,变换展开剂后的效果也不理想。选用聚

酰胺薄膜 ,展开后的斑点较规正 ,附近没有相同颜色

斑点干扰 ,测定结果较稳定。展开过程中 ,展距要保

持一致 ,否则影响数据的稳定性。

312 　本实验采用双波长扫描 ,能消除由于薄层厚度

不均匀而引起的基线波动 ,可靠地检测斑点的成分。

而锯齿扫描又能消除展开后斑点形状不规则及浓度

分布不均匀而产生的误差。
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