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反相高效液相色谱法测定珍黄丸中黄等昔的含量

胡思一
,

徐晓卫 �浙江省温州 医学院附属第一 医院
,

浙江 温州 � � � ��� �

摘要 目的 � 应 用 高效液相 色谱 法测 定珍黄丸 中黄茶普的 含量
。

方法 � 色谱柱为 �� �� �
� � , �

�� 林�
,

�
�

� �

巧� � � �
,

流动相为 甲醇
一

水
一

冰醋酸 ���
�
�� � � �

,

检测 波长 为 � � �� �
,

流速 为 �
�

� � � � ��
。

结果 � 黄答普在

�
�

�� ��
一

��
�

�� �此 范 围 内进样量与峰面积呈 良好线性关 系�
。 � �

�

�� � �� � 平均加样 回收率为 ��
�

�� �
,

� ��

二 �
�

�� � �� �
��

。

结论 � 本方法测 定结果准确
、

灵敏
、

重现性好
。
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珍黄丸由牛黄
、

珍珠
、

黄荃
、

三七等七味中药组

成的制剂
,

用于治疗咽喉肿痛
,

疮疡热疖
。

处方中黄

荃具有 良好的抗炎
、

抗菌
、

抗变态反应的作用 〔’〕
,

对

该制剂的功效具有较大的支持作用
,

其质量标准收

载于《卫生部药品标准一中药成方制剂》〔
21

,

该标准

仅收载简单的定性检查
,

无法真正控制其内在质量
,

本实验选择黄答昔作为 内控指标
,

采用反相高效液

相色谱法对黄答昔进行含量测定
。

1 仪器和试药

W at
ers 5 15 高效液相色谱仪

、

W

a t e
r s

2 4 8 7 检测

器 (美国 )
,

H S 色谱数据处理软件
。

T U

一

1 9
01 紫外分

光光度计
,

B P Z l l D 电子天平 (l/ 10 万 )
。

黄琴昔对照品 (批号 7巧一20 00 10
,

由中国药品

生物 制 品检 定 所 提 供 )
; 珍 黄 丸 ( 批 号 0404 19

、

0 4 0 3 2 9

、

0 4 0 2 1 2

、

0 4 0 2 0 9

、

0 3 1 2 1 1

、

0 3 1 1 2 6

,

浙江天一

堂药业有限公司生产 );甲醇 (色谱纯 )
,

其它试剂为

分析纯 ;水为重蒸馏水
。

2 实验方法

2
.
1 色谱 条件 A lltim a C , :

色谱 柱 (5卜m
,

4

·

6

x

1 5 0
m

m

)

,

流动相为甲醇
一

水冰醋酸 (50: 50 : 1 )
,

检

测波长为 273 nm
,

流速为 1 o m L/m in
。

2

.

2 溶液的制备

2
,

2

.

1 对照品溶液的制备 精密称取 60℃ 减压干

燥 4h 的黄荃 昔对 照 品适 量
,

置 50 m L 量瓶 中
,

加

50 % 甲醇适 量
,

振摇
,

使溶解
,

超 声处理 20 m in
,

放

冷
,

用 50 % 甲醇稀释至刻度
,

制得 0
.
o744 m g/ m L 溶

液
,

摇匀即得
。

2

.

2

.

2 样 品溶液 的制备 取珍黄丸适量
,

研细
,

混

匀
,

精密称取 0
.
19 ,

置 25 m L 量瓶 中
,

加 50 % 甲醇适

量
,

振摇超声处理 20 m in
,

放冷
,

用 50 % 甲醇稀释至

刻度
,

滤过
,

弃去初滤液
,

取续滤液
,

即得
。

2

.

2

.

3 阴性对照液的制备 依处方量
,

按标准川制

备不含黄琴 的阴性对照样 品
,

按
“
2

.

2

.

2
”

项下方法

制备阴性对照液
。

2

.

3 系统适应性试验 分别取对照品溶液
、

样品溶

液
、

阴性对照液 20卜L 注入 色谱仪
,

记录色谱图
,

见

图 l
。

图 1 显示
,

黄芬昔保留时间为 10
.
6m in

,

阴性对

照色谱图在黄荃昔峰位置无假阳性峰
,

即本试验条

件下黄等营与其他组分分离完全
,

表明其他组分对

测定无干扰
。

黄琴昔与其他组分峰的分离度
> 1
.
5 ,

理论塔板数以黄芬昔峰计算为 3558
。
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图 1 高效液相色谱 图

A 一 对照品溶液 ;B 一 样品溶 液;C 一 阴性对照液

3 结果

3
.
1 线性关 系考察 分别精密量取 l、 2 、

3

、

4

、

s m L 对

照品溶液
,

置 ro m L 量瓶中
,

用 50 % 甲醇稀释至刻度
,

摇

匀
。

各浓度进样 20 卜L
,

以峰面积为纵坐标
,

样品浓度为

横坐标进行线性回归
。

得回归方程为 Y 二 2 2 9 7 56

.

Is x

+ 5 2 0 2
.

39 (
; = 0

.

99 97

,
n 二 5 )

,

结果表 明
,

黄芬 昔在

7. 闷4 4 一
37

·

2 2 0 林g 范围内呈良好的线性关系
。

3

.

2 精 密 度 试 验 依 法 对 同 一 对 照 品 溶 液

(0
.
074 4 m g/m L )连续进样 5 次

,

每次进样 20卜L
,

并

进行测定
,

测定结果的 RSD 二 1
.

21 %
,

表明所选定 的

色谱条件系统稳定
。

3

.

3 重现性试验 取 同一批批号珍黄 丸样 品
,

按

,’2
.
2
.
2 ”

项下方法制 备
,

分别依法测定
。

黄芬昔含

量 R SD 二 1
.

21 %

.

表 明所选 定的色谱条件系统稳

定
。

3

.

3 重现性试验 取 同一批批号珍黄丸样品
,

按
“

2

.

2

.

2
”

项下方法制备
,

分别依法测 定
。

黄答昔 含

量 RSD = 0
.
97 表明本方法重现性好

。

3

.

4 稳定性试验 按照含量测定条件
,

对同一批样

品 (04 04 19 ) 在 0 ,

2

,

4

,

8

,

1 2

,

2 4

,

3 6 h

,

分 别 进 样

20林L ,

测定黄琴昔峰面积
,

计算黄答昔含量
,

R S D
二

0
.
6 9 %

,

表明样品稳定性好
。

3

.

5 回收率试验 精密量取 已知黄芥昔含量的样

品 (批 号 04 04 19 ) 5 份
,

分别加入 黄芬 昔对照品适

量
,

按
“
2

.

2

、

2

”

项 下方法制备
,

按给定色谱条件
,

分

别测定含量 5 次
,

以实测值与理论值之比计算加样

回收率
,

结果见表 l。

表 l 黄等昔分析方法回收率试验 (
n 二

5)

样品 中黄荃昔含量 (m g) 对 照品加人量(m g) 测得量(m g) 回 收率( % ) 平均 回收率(% ) RSD (% )

0
.
284 4

0 ,

3 1 1 8

0
2

9 5 2

0

.

3 2 0 3

0

、

3 2
8

4

0

.

2
8

3
5

0

.

2
8

3
5

0

.

2 8 3 5

0

.

2 8 3 5

0

.

2
8

3 5

0

.

5
6

4
5

0

.

5 9 4 1

0 5 7 2
8

0 5
9

8 7

0
6

0
7 4

9
8

.

8
0

9 9

.

5 8

9 7

.

9 2

9 8

.

2 0

9 8

.

4 1

9 8

.

5 8

3

.

6 样品含量测定 分别吸取对照品落液与供试品

溶液
,

用 0
.
45 卜m 微孔滤膜滤过

,

各进样 20 卜L
,

按前述

色谱条件
,

以峰面积按外标法测定含量
,

结果见表 2
。

表 2 制剂中黄等普含 , 测定结果 《
n 二

6)

较黄芬昔对照品及样品溶液在 150 一 4
00

n m 间的紫外

吸收光谱
,

结 果表 明在 本 实验 条 件下
,

黄岑 昔 在

273nm 处有最大吸收峰
,

故选择 273nm 为检测波长
。

4

.

2 采用 R P
一

H P L c 法测定黄芬昔含量
,

操作准确

简便
、

灵敏度高
、

重现性好
,

可用于药品质量的控制
。

批号 含量 (m g/ g) R SD (% )

040419

040329

040212

040209

03 1211

03 1126

4
,

1 6

4 5 6

4 2 5

4 1
9

4

.

6
1

4

.

5
5

{

.
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