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［摘　 要］ 　 为完善七清败毒颗粒质量标准，采用高液相色谱法对七清败毒颗粒中黄芩苷的含量测定

进行了研究。 色谱柱为 Ｃ１８（４􀆰 ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ，５ μｍ），流动相为甲醇 －水 －磷酸（４１∶ ５９∶ ０􀆰 ２），检测波

长为 ２８０ ｎｍ，流速为 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温 ３０ ℃，进样量 １０ μＬ。 黄芩苷进样浓度在 ０􀆰 ００５ ～ ０􀆰 １２ ｍｇ ／ ｍＬ
范围内，峰面积与黄芩苷含量呈良好的线性关系（ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９１），样品平均回收率为 ９９􀆰 ２％ （ｎ ＝ ６），
ＲＳＤ 为 １􀆰 ０４％ 。 该方法简便、准确度高、重复性好，为进一步控制七清败毒颗粒的质量标准提供了

依据。
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ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｗａｓ ２８０ ｎｍ􀆰 Ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ １ ｍＬ ／ ｍｉｎ， ａｎｄ ｔｈｅ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｗａｓ ３０℃ 􀆰 Ｔｈｅ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ
ｖｏｌｕｍｅ ｗａｓ １０ μＬ􀆰 Ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ０􀆰 ００５ ～ ０􀆰 １２ ｍｇ ／ ｍＬ， ｔｈｅ ｐｅａｋ ａｒｅａ ｈａｄ ａ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｗｉｔｈ
ｂａｉｃａｌｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ （ｒ ＝ ０􀆰 ９９９１）􀆰 Ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ ｗａｓ ９９􀆰 ２％ ａｎｄ ＲＳＤ ｗａｓ １􀆰 ０４％ （ｎ ＝ ６０）􀆰 Ｔｈｅ
ｒｅｓｕｌｔｓ ｉｎｄｉｃａｔｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｓｉｍｐｌｅ， ａｃｃｕｒａｔｅ ａｎｄ ｒｅｐｅａｔａｂｌｅ􀆰 Ｉｔ ｃａｎ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ
Ｑｉｑｉｎｇｂａｉｄｕ Ｇｒａｎｕｌｅｓ􀆰
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ＨＰＬＣ；Ｑｉｑｉｎｇｂａｉｄｕ Ｇｒａｎｕｌｅｓ；Ｂａｉｃａｌｉｎ

　 　 七清败毒颗粒收载于《中国兽药典》２０１５ 版二

部，具有清热解毒，燥湿止泻功能，主治湿热泄泻，
雏鸡白痢［１］，处方中黄芩为君药。 黄芩为唇形科植

物黄芩 （ Ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉａ ｂａｉｃａｌｅｎｓｉｓ Ｇｅｏｒｇｉ ） 的干燥的
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根，属于传统中药［２ － ３］。 春、秋二季采挖，除去须根

和泥沙，晒后撞去粗皮，晒干。 黄芩苷为黄酮类化

合物， 无臭， 味苦， 是 中 药 黄 芩 的 主 要 有 效 成

分［４ － ６］。 七清败毒颗粒标准中无黄芩苷的含量测

定项，为了更好控制产品质量，试验对七清败毒颗

粒中黄芩苷的含量测定方法进行了研究。
１　 仪器与材料

Ａｇｉｌｅｎｔ１２００ 高效液相色谱系统，原装色谱工作

站，四元梯度泵 ／ Ｇ１３１１Ａ，自动进样器 ／ Ｇ１３２９Ａ，柱
温箱 ／ Ｇ１３１６Ａ，紫外检测器 ／ Ｇ１３１４Ｂ，购于安捷伦科

技有限公司。 甲醇为色谱级，磷酸为优级，水为超

纯 水。 黄 芩 苷 对 照 品 （ 批 号 Ｚ０２７１７０５， 含 量

９６􀆰 ８％ ）购自中国兽医药品监察所。 七清败毒颗粒

（批号 ２０１８０４１５）１００ｇ ／袋，山西双鹰动物药业有限

公司提供。 ３ 家自制样，１２ 家市售样共 １５ 个批次

样品。 不加黄芩的阴性样（批号 ２０１８０４１５）１００ｇ ／
袋，山西双鹰动物药业有限公司提供。
２　 方法与结果

２􀆰 １ 　 高效液相色谱 条 件 　 根据参考文献方

法［１，７ － １１］和实验结果，采用色谱柱 Ｔｈｅｒｍｏ ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ
ＢＤＳ Ｃ１８（４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇

－水 －磷酸（４１ ∶ ５９ ∶ ０􀆰 ２），检测波长为 ２８０ ｎｍ，流
速 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温 ３０ ℃，进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 系统适用性试验　 取供试品溶液 １０ μＬ 注入

色谱仪，记录色谱图，结果表明：黄芩苷与相邻峰达

到基线分离，分离度达到 １􀆰 ７５，黄芩苷峰保留时间

为 １６􀆰 ０ ｍｉｎ，理论板数为 ７９２３，峰面积为 １３９９􀆰 ８０，
峰高为 ５１􀆰 ２４。 试验证实，该方法系统适用性良好，

见图 １。

图 １　 系统适应性实验图

Ｆｉｇ １　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｓｙｓｔｅｍ ａｄａｐｔａｂｉｌｉｔｙ

２􀆰 ３　 对照品溶液的制备　 精密称取黄芩苷对照品

３０ ｍｇ，置 ５０ ｍＬ 量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻

度，摇匀，即得 ６００ μｇ ／ ｍＬ 的黄芩苷对照品贮备液。
精密量取上述对照品贮 备 液， 加 甲 醇 稀 释 成

３０ μｇ ／ ｍＬ黄芩苷对照品溶液，即得。
２􀆰 ４　 供试品溶液的制备 　 取本品研细的粉末

１􀆰 ０ ｇ，精密称定，置 １００ ｍＬ 量瓶中，加甲醇适量，
超声处理 ３０ ｍｉｎ，放冷，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，
取续滤液，即得。
２􀆰 ５　 阴性样品溶液的制备　 用不含黄芩的阴性样

品，再按供试品溶液制备方法制备得到阴性样品

溶液。
２􀆰 ６　 专属性试验 　 精密吸取对照品溶液、供试品

溶液、阴性样品溶液各 １０ μＬ，注入液相色谱仪，在
上述高效液相色谱条件下进行测定，供试品色谱中

在与对照品色谱峰相应的位置出相同峰，阴性样品

无吸收峰、无干扰，说明处方中其它成分不影响黄

芩苷的含量测定，结果见图 ２ ～图 ４。

图 ２　 黄芩苷对照品 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ ２　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
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图 ３　 七清败毒颗粒样品 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ ３　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｑｉｑｉｎｇ ｘｉｅｄｕ ｇｒａｎｕｌｅｓ

图 ４　 黄芩阴性样品 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ ４　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉａ ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ

２􀆰 ７　 方法学考察

２􀆰 ７􀆰 １　 线性关系试验 　 取黄芩苷对照品适量，精
密称定，加甲醇制成每 １ ｍＬ 含黄芩苷 ６００ μｇ 的溶

液，即得对照品储备液。 分别取储备液适量制成 ５、
１５、３０、４５、６０、１２０ μｇ ／ ｍＬ 黄芩苷对照品溶液，滤
过，取续滤液，分别按上述色谱条件进样 １０ μＬ，测
定峰面积。 结果见表 １。

表 １　 线性试验数据表

Ｔａｂ １　 Ｌｉｎｅａｒ ｔｅｓｔ ｄａｔａ ｓｈｅｅｔ

对照溶液进

样浓度 ／ （ｍｇ·ｍＬ － １）
黄芩苷的量 ／ μｇ 峰面积

０􀆰 ００５ ０􀆰 ０５ １５７􀆰 ８４０

０􀆰 ０１５ ０􀆰 １５ ５０６􀆰 ６８９

０􀆰 ０３ ０􀆰 ３ １０５４􀆰 １７５

０􀆰 ０４５ ０􀆰 ４５ １６１３􀆰 ０２９

０􀆰 ０６ ０􀆰 ６ ２０９３􀆰 ６５８

０􀆰 １２ １􀆰 ２ ４０４９􀆰 ３０３

以峰面积为纵坐标，黄芩苷含量（Ｘ － ｍｇ ／ ｍＬ）为横

坐标作线性回归，回归方程为： ｙ ＝ ３３􀆰 ８２２ ｘ ＋
２８􀆰 ９５５５，ｒ ＝ ０􀆰 ９９９１，结果表明，黄芩苷在 ０􀆰 ００５ ～
０􀆰 １２ ｍｇ ／ ｍＬ（０􀆰 ０５ ～ ０􀆰 １２ μｇ）范围内，峰面积与黄

芩苷含量呈良好的线性关系。

图 ５　 黄芩苷线性关系图

Ｆｉｇ ５　 Ｌｉｎｅａｒ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ

２􀆰 ７􀆰 ２　 精密度试验　 取线性试验项下的同一

份对照品（３０ μｇ ／ ｍＬ）溶液，连续进样 ６ 次，每次进

样 １０ μＬ，测定峰面积，精密度试验相对标准偏差

ＲＳＤ 为 ０􀆰 ９２％ ，结果表明仪器有良好的精密度。 结

果见表 ２。
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表 ２　 精密度试验数据表

Ｔａｂ ２　 Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ ｄａｔａ ｓｈｅｅｔ
次数 １ ２ ３ ４ ５ ６

峰面积 １０８５􀆰 ２２４ １０６６􀆰 ２７３ １０８５􀆰 ２６８ １０８４􀆰 ５００ １０８５􀆰 ７９２ １０６５􀆰 ７９７

平均值 １０７８􀆰 ８０９

ＲＳＤ ０􀆰 ９２％

２􀆰 ７􀆰 ３　 重复性试验　 对同一批供试品样品 ＱＫ －
００２（批号 ２０１８０４１５），配制 ６ 份供试品溶液，各取

１０ μＬ 注入色谱仪，６ 份样品相对标准偏差 ＲＳＤ 为

０􀆰 ９３％ ，结果表明重复性良好。 结果见表 ３。

表 ３　 重复性试验数据表

Ｔａｂ ３　 Ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｄａｔａ ｓｈｅｅｔ
供试品 １ ２ ３ ４ ５ ６

峰面积 １４０４􀆰 ４８５ １４４０􀆰 ７００ １４０６􀆰 ０２１ １４２１􀆰 ２１５ １４１６􀆰 ８５３ １４１４􀆰 ８９７

平均值 １４１７􀆰 ３６２

ＲＳＤ ０􀆰 ９３％

２􀆰 ７􀆰 ４　 溶液稳定性试验　 取同一供试品 ＱＫ － ００２
（批号 ２０１８０４１５）溶液，分别在 ０、２、４、６、８、１０、１２ ｈ
进样 １０ μＬ，记录色谱图和黄芩苷峰面积，供试品

１２ ｈ 内峰面积相对标准偏差 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８２％ ，结果

表明，样品溶液在 １２ ｈ 内稳定。
试验结果见表 ４。

表 ４　 溶液稳定性试验数据表

Ｔａｂ ４　 Ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｄａｔａ ｓｈｅｅｔ
时间 ／ ｈ ０ ２ ４ ６ ８ １０ １２

峰面积 １３９９􀆰 ８００ １４０３􀆰 ９９０ １４０４􀆰 ６６３ １４３０􀆰 ７９４ １４０５􀆰 ８１０ １３９６􀆰 ５２７ １３９９􀆰 ３２８

平均值 １４０５􀆰 ８４５

ＲＳＤ ０􀆰 ８２％

２􀆰 ７􀆰 ５　 加样回收率试验 　 对照品溶液制备：取黄

芩苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每 １ ｍＬ 含

黄芩苷 ６００ μｇ 的溶液，即得对照品溶液。

加样回收样品溶液制备：精密称取同一批七清

败毒颗粒阴性样品（批号 ２０１８０４１５）１ ｇ，置 １００ ｍＬ

量瓶，分别加入上述对照品溶液 ２􀆰 ５、２􀆰 ５、５、５、７􀆰 ５、

７􀆰 ５ ｍＬ，加甲醇适量，超声 ３０ ｍｉｎ，放冷，加甲醇稀

释至刻度，摇匀，即得。

照上述供试品方法制备 ６ 份供试品溶液，取

１０ μＬ注入色谱仪，记录色谱图，计算加样回收率。

回收率 ＝ （加对照品后测得的含量 － 加对照品

前的含量） ／实际所加对照品量 × １００％ 。 结果见

表 ５ ～表 ７。

表 ５　 加样回收率试验结果 １

Ｔａｂ ５　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ １
样品号 １ ２ ３ ４ ５ ６

加对照品
前的量
Ａ ／ ｍｇ

０ ０ ０ ０ ０ ０

加入对照
品的量
Ｂ ／ ｍｇ

１􀆰 ５ １􀆰 ５ ３􀆰 ０ ３􀆰 ０ ４􀆰 ５ ４􀆰 ５

实测量
Ｃ ／ ｍｇ １􀆰 ４９１ １􀆰 ４８９ ２􀆰 ９１４ ２􀆰 ９１２ ４􀆰 ５１６ ４􀆰 ５１６

回收率
／ ％ ９９􀆰 ４０％ ９９􀆰 ２７％ ９７􀆰 １３％ ９７􀆰 ０７％ １００􀆰 ３６％ １００􀆰 ３６％

平均回收率 ／ ％ ９８􀆰 ９３％

ＲＳＤ １􀆰 ５１％

·４４·
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表 ６　 加样回收率试验结果 ２

Ｔａｂ ６　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ２
样品号 １ ２ ３ ４ ５ ６

加对照品
前的量
Ａ ／ ｍｇ

０ ０ ０ ０ ０ ０

加入对照
品的量
Ｂ ／ ｍｇ

１􀆰 ５ １􀆰 ５ ３􀆰 ０ ３􀆰 ０ ４􀆰 ５ ４􀆰 ５

实测量
Ｃ ／ ｍｇ １􀆰 ４７７ １􀆰 ４７９ ２􀆰 ９４７ ２􀆰 ９４５ ４􀆰 ５５７ ４􀆰 ５６２

回收率
／ ％ ９８􀆰 ４７％ ９８􀆰 ６０％ ９８􀆰 ７７％ ９８􀆰 ８７％ １００􀆰 ０２％ １００􀆰 １３％

平均回收率 ／ ％ ９９􀆰 １４％

ＲＳＤ ０􀆰 ７４％

表 ７　 加样回收率试验结果 ３

Ｔａｂ ７　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ３
样品号 １ ２ ３ ４ ５ ６

加对照品
前的量
Ａ ／ ｍｇ

０ ０ ０ ０ ０ ０

加入对照
品的量
Ｂ ／ ｍｇ

１􀆰 ５ １􀆰 ５ ３􀆰 ０ ３􀆰 ０ ４􀆰 ５ ４􀆰 ５

实测量
Ｃ ／ ｍｇ １􀆰 ４７９ １􀆰 ４７７ ２􀆰 ９８５ ２􀆰 ９８４ ４􀆰 ５２４ ４􀆰 ５２１

回收率
／ ％ ９８􀆰 ６０％ ９８􀆰 ４７％ ９９􀆰 ５０％ ９９􀆰 ４７％ １００􀆰 ５３％ １００􀆰 ４７％

平均回收率 ／ ％ ９９􀆰 ５１％

ＲＳＤ ０􀆰 ８９％

　 　 结果表明，３ 次试验相对标准偏差 ＲＳＤ 分别为

１􀆰 ５１％ 、０􀆰 ７４％ 、０􀆰 ８９％ ，回收率试验符合规定。
２􀆰 ８　 耐用性试验

２􀆰 ８􀆰 １　 改变流动相中磷酸比例　 取同一批供试品，
改变流动相溶液比例（甲醇 － 水 － 磷酸的比例分别

为 ４３∶ ５７∶ ０􀆰 １８、４３∶ ５７∶ ０􀆰 ２２）进行测定，结果见表 ８。

表 ８　 不同流动相比例试验数据表

Ｔａｂ ８　 Ｔｅｓｔ ｄａｔａ ｓｈｅｅｔ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｒａｔｉｏｓ
流动相比例 ４１∶ ５９∶ ０􀆰 １８ ４１∶ ５９∶ ０􀆰 ２ ４１∶ ５９∶ ０􀆰 ２２

峰面积 １４５６􀆰 ０１８ １４５３􀆰 ４８７ １４４０􀆰 ７００ １４４９􀆰 ３６３ １４４８􀆰 ９４７ １４５３􀆰 ３７１

含量 ／ （ｍｇ·ｇ － １） ３􀆰 ７６ ３􀆰 ７５ ３􀆰 ７２ ３􀆰 ７４ ３􀆰 ７４ ３􀆰 ７５

平均值 ３􀆰 ７４

ＲＳＤ ０􀆰 ３６％

　 　 结果同一供试品改变流动相比例后， ＲＳＤ
为 ０􀆰 ３６％ 。

２􀆰 ８􀆰 ２　 改变供试品超声时间　 改变超声时间（１０ ｍｉｎ，
５０ ｍｉｎ）进行测定，结果见表 ９。

表 ９　 不同超声时间试验数据表

Ｔａｂ ９　 Ｔｅｓｔ ｄａｔａ ｓｈｅｅｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｔｉｍｅ
时间 ／ ｍｉｎ １５ ３０ ４５

峰面积 １４２６􀆰 ８９３ １４２８􀆰 ９７１ １４４０􀆰 ７００ １４４９􀆰 ３６３ １４４４􀆰 ３３６ １４４４􀆰 ６１３

含量 ／ （ｍｇ·ｇ － １） ３􀆰 ７４ ３􀆰 ７４ ３􀆰 ７２ ３􀆰 ７４ ３􀆰 ７３ ３􀆰 ７３

平均值 ３􀆰 ７３

ＲＳＤ ０􀆰 ２２％

　 　 同一供试品在改变超声时间的条件下，ＲＳＤ
为 ０􀆰 ２２％ 。
２􀆰 ８􀆰 ３　 改变柱温　 改变柱温（２８℃、３２℃）进行测

定，结果见表 １０。

同一 供 试 品 在 改 变 柱 温 的 条 件 下， ＲＳＤ
为 ０􀆰 ５７％ 。
２􀆰 ９􀆰 ４　 不同色谱柱　 分别用 Ｔｈｅｒｍｏ ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ ＢＤＳ
ＨＹＰＥＲＳＩＬ Ｃ１８（５ μｍ，４􀆰 ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ），Ｓｙｎｃｒｏｎｉ

·５４·
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ＡＱＣ１８（５ μｍ，４􀆰 ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ），Ａｇｉｌｅｎｔ ＸＤＢ Ｃ１８
（５ μｍ，４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ）三种不同的色谱柱进行

测定，结果见表 １１。

表 １０　 不同柱温试验数据表

Ｔａｂ １０　 Ｔｅｓｔ ｄａｔａ ｔａｂｌｅ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ
柱温 ２８℃ ３０℃ ３２℃

峰面积 １４６４􀆰 ０３３ １４４９􀆰 ２３６ １４４０􀆰 ７００ １４４９􀆰 ３６３ １４５６􀆰 ６２２ １４５８􀆰 ４８２

含量 ／ （ｍｇ·ｇ － １） ３􀆰 ７７ ３􀆰 ７３ ３􀆰 ７２ ３􀆰 ７４ ３􀆰 ７６ ３􀆰 ７７

平均值 ３􀆰 ７５

ＲＳＤ ０􀆰 ５７％

表 １１　 不同规格色谱柱试验数据表

Ｔａｂ １１　 Ｔａｂｌｅ ｏｆ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｓｔ ｄａｔａ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓｐｅｃｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ
色谱柱规格 Ｔｈｅｒｍｏ ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ ＢＤＳ Ｃ１８（２５０ ｍｍ） Ｓｙｎｃｒｏｎｉ ＡＱ Ｃ１８（２５０ ｍｍ） Ａｇｉｌｅｎｔ ＸＤＢ Ｃ１８（２５０ ｍｍ）

峰面积 １４４０􀆰 ７００ １４４９􀆰 ３６３ １１７４􀆰 ５８２ １２０１􀆰 ４１８ １２４９􀆰 ４５１ １２５１􀆰 ０７８

含量 ／ （ｍｇ·ｇ － １） ３􀆰 ７２ ３􀆰 ７４ ３􀆰 ７０ ３􀆰 ７９ ３􀆰 ７４ ３􀆰 ７４

平均值 ３􀆰 ７４

ＲＳＤ ０􀆰 ８０％

　 　 同一供试品在更换不同色谱柱下进行测定，
ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８０％ 。 结果表明该方法耐用性良好。
２􀆰 ９　 样品测定　 按以上确定的高效液相色谱法测

定了 １５ 批七清败毒颗粒中黄芩苷含量的方法，结
果见表 １２。

表 １２　 １５ 批样品含量测定结果

Ｔａｂ １２　 Ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ １５ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 生产厂家 批号 样 １ 峰面积 样 ２ 峰面积 平均峰面积 黄芩苷含量 ／ （ｍｇ·ｇ － １）

１ Ａ ／ ９５２􀆰 ８２１ ９５８􀆰 ２８３ ９５５􀆰 ５５２ ２􀆰 ７２

２ Ｂ ２０１８０４１５ １３３９􀆰 ３６３ １３４１􀆰 ２５９ １３４０􀆰 ３１１ ３􀆰 ７４

３ Ｃ ／ １１７２􀆰 ９８２ １１５０􀆰 ５６６ １１６１􀆰 ７７４ ３􀆰 ３０

４ Ｄ ２０１８０５０１ １７４４􀆰 ４３９ １７４４􀆰 ８７０ １７４４􀆰 ６５４５ ４􀆰 ９５

５ Ｅ １８０４１４０１ １３３􀆰 ９９１ １３４􀆰 ３５４ １３４􀆰 １７２５ ０􀆰 ３８

６ Ｆ ２０１８０８１４ ７５０􀆰 ４８０ ７５４􀆰 ３６３ ７５２􀆰 ４２１５ ２􀆰 １３

７ Ｇ ２０１８０５０１ ８９０􀆰 ２５７ ８７５􀆰 ９４９ ８８３􀆰 １０３ ２􀆰 ５１

８ Ｈ １８０４０１ ７２３􀆰 ５８０ ７２５􀆰 ３７８ ７２４􀆰 ４７９ ２􀆰 ０６

９ Ｉ ２０１８０４１３ １８６２􀆰 ３９２ １８２６􀆰 ０８３ １８４４􀆰 ２３７５ ５􀆰 ２３

１０ Ｊ ３１１１８０４１５ １２４７􀆰 ３６３ １２４９􀆰 ６３７ １２４８􀆰 ５００ ３􀆰 ５１

１１ Ｋ ２０１８０９０２ ７５３􀆰 ０７３ ７３６􀆰 ２１０ ７４４􀆰 ６４１５ ２􀆰 １２

１２ Ｌ １８０５０８０２ ２０８７􀆰 ２００ ２０５３􀆰 ５９３ ２０７０􀆰 ３９６５ ５􀆰 ８９

１３ Ｍ １８０５０１ ３８５􀆰 ８７９ ３８６􀆰 ２００ ３８６􀆰 ０３９５ １􀆰 １０

１４ Ｎ ２０１８０３０３ ２６１０􀆰 ８５９ ２５６１􀆰 ６７３ ２５８６􀆰 ２６６ ７􀆰 ３５

１５ Ｑ ２０１８１１１２ ２３５１􀆰 ６９３ ２３５４􀆰 ８９４ ２３５３􀆰 ２９３５ ６􀆰 ６６

·６４·
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３　 讨论与结论

目前，用高效液相色谱法测定黄芩苷含量的制

剂很多，所用的流动相有甲醇 － 水 － 磷酸（４７∶ ５３∶
０􀆰 ２）２８０ ｎｍ 黄芩药材［１］、（４３∶ ５７∶ ０􀆰 ２）２７８ ｎｍ 四黄

止痢颗粒［２］、（５０∶ ５０∶ ０􀆰 ３）２７６ ｎｍ，甲醇 －水 －冰醋

酸（５０∶ ５０ ∶ １）２７４ ｎｍ ／ ２７６ ｎｍ 双黄连可溶性粉 ／双
黄连注射液［３］等。 用《中国兽药典》中黄芩药材流

动相为甲醇 －水 － 磷酸（４７∶ ５３∶ ０􀆰 ２） ［１］，检测波长

２８０ ｎｍ，Ａｇｉｌｅｎｔ １５０ ｍｍ 色谱柱，６ ｍｉｎ 出峰；Ａｇｉｌｅｎｔ
２５０ ｍｍ 色谱柱，流动相甲醇 － 水 － 磷酸（４７ ∶ ５３ ∶
０􀆰 ２），１１ ｍｉｎ 出峰，理论塔板数 ２５００；Ｔｈｅｒｍｏ ｓｃｉｅｎ⁃
ｔｉｆｉｃ ＢＤＳ Ｃ１８ ２５０ ｍｍ，流动相甲醇 －水 －磷酸（４７∶
５３∶ ０􀆰 ２），９ ｍｉｎ 出峰，有前沿峰、拖尾，调整流动相

为甲醇 －水 －磷酸（４５∶ ５５∶ ０􀆰 ２）１１ ｍｉｎ 出峰，理论

板数 ７０００，但发现对照主峰前有小峰，与主峰的分

离度仅为 １􀆰 ３２，再调整流动相为甲醇 － 水 － 磷酸

（４１∶ ５９∶ ０􀆰 ２），用 Ｔｈｅｒｍｏ ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ ＢＤＳ Ｃ１８ ２５０ ｍｍ
试验，主峰约 １５􀆰 ７９７ ｍｉｎ 出峰，用分离度切线法统

计，理论塔板数达 ７８３７，分离度 １􀆰 ６６，峰宽 ０􀆰 ４１７４，
对称因子 １􀆰 ０９，峰高 ７９􀆰 ６５，峰起始点 １４􀆰 ９５７，结束

点 １６􀆰 ９３８，保留时间 １５􀆰 ７９７ 符合要求，设置进样时

间 ４５ ｍｉｎ ／针。 再换 Ａｇｉｌｅｎｔ ２５０ ｍｍ 色谱柱，流动相

为甲醇 －水 －磷酸（４１∶ ５９∶ ０􀆰 ２）出峰时间 ２１ ｍｉｎ，
右边有一小峰，理论板数 ７０００，分离度差别不明显。
考虑样品杂峰较多，最终确定用 Ｔｈｅｒｍｏ ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ
ＢＤＳ Ｃ１８ ２５０ ｍｍ 色谱柱，流动相为甲醇 － 水 － 磷

酸（４１∶ ５９∶ ０􀆰 ２）达到良好分离效果。
供试品溶液制备时比较了回流提取法与超声

提取法的效果，结果二者无明显差异，超声提取法

较为简单，故选用超声提取法。 按超声提取法分别

超声时间 １５、３０、４５ ｍｉｎ，测定黄芩苷含量，结果表

明 １５ ｍｉｎ 结果偏低，超声 ３０ ｍｉｎ 与 ４５ ｍｉｎ 无明显

差异，故超声时间定为 ３０ ｍｉｎ。
用高效液相色谱法测定七清败毒颗粒中黄芩

苷含量的方法，简便、准确度高、重复性好，为进一

步控制七清败毒颗粒的质量提供了依据。
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