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2．9 重现性试验：取同一批康寿灵合剂(批号

040625)，按供试品溶液制备方法分别平行制备6份

供试品溶液，进样测定，以外标法计算，结果红景天

苷的质量浓度为25．234 pg／ml。，RSD为0．93％。

2．10加样回收率试验：精密量取康寿灵药液(批号

040625)5份，每份5 mL，分别精密加入23．7 pg／

mL红景天苷对照品溶液5 ml，，制备供试品溶液，

依法进行测定，结果红景天苷的平均回收率为

99．3％，RSD为1．62％(“一5)。

2．11 样品测定：将不同批号的康寿灵样品制成供

试品溶液，分别进样10止，记录峰面积，按外标法

计算，结果见表1。

3讨论

以往文献报道，红景天苷的测定多用高效液相

紫外检测法，干扰成分较多。本实验采用高效液相

荧光检测器对红景天苷进行检测，调整流动相的比

例为水甲醇(70：30)，在此色谱条件下，样品色谱

图中红景天苷显示良好的分离，减少了复杂成分的

干扰，基线平稳，提高了分析的准确度。

表1 康寿灵中红景天苷的测定结果(月一5)

Table 1 Salidroside in Kangshouling抽一5)
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小儿感冒颗粒是《中国药典》2005年版一部收

载的中成药，由广藿香、菊花、大青叶、板蓝根等10

味中药组成，具有疏风解表、清热解毒之功效，用于

小儿感冒所致的发热重、头肿痛、咽喉肿痛。但现行

质量标准没有制定定量测定项目。为了更好的控制

药品的质量，本实验选择小儿感冒颗粒中大青叶与

板蓝根共有的有效成分靛蓝作为指标。靛蓝测定的

文献报道有薄层扫描法口]、紫外分光光度法oj、高效

液相色谱法““一。本实验采用高效液相法测定靛蓝，

并对测定方法进行r研究，为进一步完善其质量标

准提供参考依据。

1仪器与试药

Waters2695高效液相色谱仪，Waters 2996

PDA检测器，Empower色谱工作站。

小儿感冒颗粒由北京同仁堂生产，靛蓝对照品

由中国药品生物制品检定所提供。甲醇为色谱纯，水

为市售纯净水，氯仿、醋酸为分析纯。

2方法与结果

2．1 色潜条件：色谱柱：Agilent Zorbax SB C．。色

谱柱(250 inm×4．6 Film，5 pm)；流动相：甲醇一

0．1％醋酸(65：55)；体积流量：1．0mI。／rain；柱温：

常温；检测波长：286 nm。

2．2对照品溶液的制备：精密称取2 mg靛蓝对照

品，置50mL量瓶中，加氯仿使溶解并稀释至刻度，

摇匀。精密吸取2 mL，置于10 mI，量瓶中，加氯仿

稀释至刻度，摇匀，即得。

2．3供试品溶液制备：取本品，研细，精密称取1 g，

置于圆底烧瓶，加人20 mL氯仿，回流提取2 h，滤

过，回收氯仿。用氯仿溶解残渣，滤置10 mL量瓶

中，定容至刻度，备用。

2．4阴性对照品溶液的制备：除大青叶、板蓝根外，

按本方工艺制备样品，照供试品溶液的制备方法处
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理，制得阴性对照溶液。

2．5 系统适应性考察：分别精密取靛蓝对照品溶

液、供试品溶液及阴性对照溶液各20 pI，．注入高效

液相色谱仪，记录色谱图(图1)。可见，样品色谱峰

分离度良好，阴性对照在靛蓝的峰位没有干扰。理论

塔板数按靛蓝计算不低于4 000，与杂质峰分离良

好，分离度大于1．5。

“ i．．．．．．．J．．．。．．．。．．．．．．．．．．．．．．—』L -』。b_j”L
*靛蓝

*indigo

圈1靛蓝对照品(A)、小儿感冒颗粒(B)和阴性对照

(c)的HPLC图谱

Fig．1 HPLC Chromatograms of indigo(A)，Xiaoer

Ganmao Granula(B)，and negative sample(C)

2．6线性关系的考察：精密吸取上述靛蓝对照品溶

液2、4、8、12、16、20 vL，在上述色谱条件下测定峰

面积值。以峰面积对进样量进行回归处理，得到回归

方程：Y一8 572．3 X 15 892，r一0．999 9，靛蓝在

0．016～0．16／zg与峰面积有良好的线性关系。

2．7精密度试验：取供试品溶液连续进样5次，按

靛蓝的峰面积计算RSD为】．2％。

2．8重现性试验：取同一批样品，平行制备5份供

试品溶液，测定，按靛蓝峰面积计算RSD为1．9％。

2．9稳定性试验：取供试品溶液，分别于0、4、8、

12、24 h进样，按靛蓝的峰面积计算RSD为

1．85％。表明24 h内供试品溶液中的靛蓝稳定。

2．10加样回收试验：精密量取0．叫mg／mI。靛蓝

对照品0．5、l、1．5 mI。各3份于圆底烧瓶中，挥干，

在上述9个圆底烧瓶分别精密加入样品约0．5 g．制

备供试品溶液，进样，计算回收率。结果平均回收率

为99．8％，RSD为1．6％(”一9)。

2．11样品测定：取本品3批样品，制备供试品溶

液，分别取供试品溶液和对照品溶液各20皿，进

样，测定峰面积，以外标法计算，结果见表l。

表1小儿藤冒颗粒中靛蓝的测定结果妇一3)

Table 1 Indigo in Xiaoer Ganmao Granula抽=3)

3讨论

3．1检测波长的选择：经PDA检测器全波长扫

描，靛蓝在241、286 nm有最大吸收。选择286 Dm

作为检测波长，杂质对测定没有干扰。

3．2色谱条件的选择：试验中考察了Diamonsil C。。

(250 mm×4．6 mm，5／am)、Agilent Zorbax C L8柱

(250 mm×4．6 mm，5 p．m)、Hypersil oDS(250

mm×4．6 mm，5 pm)色谱柱；流动相考察了甲醇一

水、甲醇一水一醋酸，醋酸的加入能改善峰形，提高柱

效。由于小儿感冒颗粒干扰成分较多，最后选择

Agilent Zorbax C18(250 iylm×4．6 lnm，5／zm)色谱

柱，甲醇一0．1％醋酸(65：35)为流动相。

3．3提取条件的选择：本研究以靛蓝为指标，对回

流提取的氯仿的用量、提取时间、提取次数3个因素

进行了考察，选用正交表安排试验。结果表明靛蓝的

最佳提取条件是20倍量氯仿、提取2 h、提取2次。
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