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HPLC法测定七神喉痹通颗粒中岩白菜素的含量

陶 玲，王永林，王爱民，何 迅，李勇军，刘丽娜

(贵阳医学院药学系，贵州贵阳 550004)

七神喉痹通颗粒为贵州省苗族药，由野烟叶、羊

耳菊、矮地茶等组成。具有清热解毒、利咽止痛之功

效。临床用于急喉痹(急性咽炎)、急乳蛾(急性扁桃

体炎)表现的咽喉肿痛有显著疗效。矮地茶中含岩白

菜素、紫金牛酚I、紫金牛酚Ⅱ、紫金牛素B、冬青

醇、槲皮素、槲皮苷、杨梅苷等。岩白菜素是矮地茶主

要有效成分之一，具有镇咳祛痰作用，故选取岩白菜

素作为七神喉痹通颗粒含量测定指标。岩白菜素含

量测定的文献报道有紫外分光光度法[1]、薄层扫描

法跚、高效液相色谱法队引。本实验采用高效液相色

谱法测定岩白菜素的含量，并对测定方法进行了研

究，制定了七神喉痹通颗粒中岩白菜素的含量限度。

1仪器与试药

LC一10Avp高效液相色谱仪(日本岛津)，包括

LC--IOAvp泵、SPD一10Avp紫外一可见光检测器、

Rheodyne7725i进样阀、T100柱温箱(天津特纳)、

N2000色谱数据工作站(浙江大学)，UV--2401PC

紫外一可见分光光度计(日本岛津)。

七神喉痹通颗粒及阴性对照由贵阳医学院药物

研究开发中心临床前药物研究所提供，岩白菜素对

照品(中国药品生物制品检定所，批号：1532—

200001)，乙腈为色谱纯，其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱：Kromasil C18(200 mmx

5．0 mm，5肚m)；流动相：乙腈一水(8：92)；体积流

量：1．0 mL／min；柱温：35℃；检测波长：274 nm。

2．2岩白菜素对照品纯度检查：精密称取岩白菜素

对照品适量，用甲醇制成1 mg／mL的对照品溶液。

分别吸取对照品溶液和空白试剂各20弘L，注入液

相色谱仪，记录色谱图。除去甲醇溶剂峰后，按峰面

积归一化法计算岩白菜素纯度为99．16％。

2．3对照品溶液的制备：取经五氧化二磷干燥过夜

的岩白菜素对照品适量，加甲醇制成0．15 mg／mL

的溶液，即得。

2．4供试品溶液的制备：取七神喉痹通颗粒研细，

精密称定1．5 g，置具塞三角烧瓶中，精密加入70％

甲醇10 mL，密塞，超声处理20 min，摇匀，用微孔滤

膜(o．45肛m)滤过，即得。同法制备缺矮地茶的阴性

对照溶液。

2．5 系统适用性试验：分别取岩白菜素对照品溶

液、供试品溶液及阴性对照溶液各5肛L，注入高相

液相色谱仪，记录色谱图(图1)。可见，样品色谱峰

分离良好，阴性对照图谱在岩白菜素峰位置处无假

阳性峰。理论塔板数以岩白菜素峰计为4 800，与杂

质峰分离良好，分离度大于1．5。故定理论塔板数以

岩白菜素计，应不低于4 000。

_．．—．．．。．JL．．．．——．．—．．．．．．．．．．．．．，．．．且 -／”雌
时间t／min

*一岩白菜素

*一bergenin

图1岩白菜素(A)、七神喉痹通颗粒(B)和缺矮地茶的

阴性对照(C)的HPLC色谱图

Fig．1 HPLC chromatograms of bergenin(A)，Qishen

Houbitong Granula(B)，and negative sample

without Ardisia japonica(C)

2．6线性关系考察：精密称取岩白菜素对照品适

量，用甲醇溶解并制成0．984 mg／mL的对照品溶

液，备用。分别精密吸取上述溶液0．5、1、2、4、8 mL于

10 mL量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀。分别吸取5

pL注入高相液相色谱仪，测定。以峰面积积分值为

纵坐标，进样量为横坐标绘制标准曲线，得回归方程

为y一406 968 X+5 519，r一0．999 9。可见岩白菜

素在0．246～3．936 P-g与峰面积呈良好线性关系。

2．7精密度试验：精密吸取同一供试品溶液5弘L，

重复进样5次，测定，并计算得岩白菜素质量分数为

0．861 3 mg／g，RSD为1．06％。

2．8重现性试验：取同一批样品，制备5份供试品

溶液，分别进样5肛L，测定峰面积，计算得岩白菜素
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质量分数为0．863 9 mg／g，RSD为2．35％(卵一5)。

2．9稳定性试验：取同一样品，制备供试品溶液，分

别于0、1、2、4、6 h进样，每次5弘L，结果岩白菜素质

量分数的RSD为0．53％，说明供试品溶液中岩白

菜素在6 h内是稳定的。

2．10 回收率试验：精密量取已测定含量的同一供

试品(岩白菜素质量分数为0．863 9 rng／g)5份，各

0．75 g，加入岩白菜素对照品适量，制备供试品溶

液，精密吸取供试品溶液5 ttL进样，测定，结果岩白

菜素的平均回收率为101．6％，RSD为1．44％。

2．11样品测定：取本品10批，制备供试品溶液，分

别取供试品溶液和对照品溶液各5肛L，进样测定，

结果见表1。可见10批样品中岩白菜素在0．42～

0．85 mg／g，故定本品以岩白菜素(C。。H。。0。)计不得

低于0．40 mg／g。

表1七神喉痹通颗粒中岩白菜素测定结果(咒一2)

Table 1 Determination of bergenin in Qishen

Houbitong Granule(席一2)

批次
岩白菜素

批次
岩白菜素

／(mg·g 1) ／(rag·g一1)

20000125 0．46 20010614 0．46

20000316 0．43 20011106 O．48

20000314 0．42 20020312 0．42

20000706 0．53 20020324 0．85

20000311 0．45 20020327 0．78

3讨论

3．1 在190～360 nm测试岩白菜素对照品溶液的

吸收光谱，岩白菜素在、215 nm和'274 nm均有吸收，

选择274 nlTI作为检测波长，杂质对测定无干扰。

3．2 试验中选择了Kromasil C18(200 mm X

5．0mm，5 um)、Hypersil ODS(150 mm×4．6 mm，

5 um)、Sepucol C L8(250 mmx 4．6 mm，5 um)色谱

柱；流动相采用甲醇一水、乙腈一水系统，均能分离矮

地茶中岩白菜素，由于七神喉痹通颗粒中干扰成分

较多，最后选择以Kromasil C18(200 mmX 5．0 mm，

5 um)色谱柱，乙腈一水(8：92)为流动相。
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HPLC—ELSD测定参芪降糖颗粒中人参皂苷Rg。和Re的含量

王守箐

(临沂师范学院，山东临沂276000)

参芪降糖颗粒是由人参(茎叶)、黄芪等11味中

药制得的复方制剂，具有益气养阴，滋脾补肾功效，

主治消渴症，临床用于Ⅱ型糖尿病。人参为方中君

药，一般将其有效成分人参皂苷Re、Rg，作为制剂

的质量指标。目前参芪降糖颗粒定量部分为薄层扫

描法测定人参皂苷Re的含量[1]。本实验在参考文

献[2’33的基础上，采用HPLC—ELSD法同时测定人

参皂苷Re和Rg。的含量。结果表明，该法线性关

系、回收率良好，重现性优于薄层扫描法，可用于该

品种的质量控制。

1仪器与试药

收稿日期：2004—04—17

Agilentll00 Series(美国Agilent公司)，

ELSD一2000(Alltech公司)；人参皂苷Re、Rg。对照

品(中国药品生物制品检定所)；参芪降糖颗粒(鲁南

制药股份有限公司)；阴性样品(自制)；乙腈为色谱

纯，其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1色谱条件：色谱柱：Kromasil C18柱(150 mlTlX

4．6 mm，5肛m；天津特纳公司)；流动相：乙腈一水

(22：78，甲酸调pH至2．2)；体积流量：1．0 mL／

min；柱温：室温；进样量：20肛L。ELSD参数：漂移管

温度110℃；空气流量3．0 L／min。




