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摘要# 目的!建立 Ĝ AS法同时测定银黄颗粒 "金银花’ 黄芩提取物# 中绿原酸’ 咖啡酸’ 木犀草苷’ 黄芩苷’ 木犀
草素’ 芦丁的含有量& 方法!该药物 ’(!甲醇提取液的分析采用 CP6E0R7+S"’色谱柱 "#)( ..h%H* ..% ) (.#( 以
乙腈+(H%!磷酸为流动相% 梯度洗脱( 体积流量 "H( .AI.06( 柱温 $( i( 检测波长 #$, 6.& 结果!* 种成分在各自
线性范围均呈良好的线性关系 "’f(H,,, ,#% 平均加样回收率 ,%H)*! ‘,’H$’!% ?Co(H%,! ‘#H’,!& "% 批样品
中黄芩苷含有量差异较小% 其他 ) 种成分含有量差异较大& 结论!不同厂家银黄颗粒和金银花提取物的质量参差不
齐% 应加强监管&
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!!银黄颗粒收载于 #(") 年版 0中国药典1 一
部)"* % 由金银花’ 黄芩提取物加工制成% 具有清
热疏风% 利咽解毒的功效% 临床上主要用于外感风
热’ 肺胃热甚所致的咽干’ 咽痛’ 喉核肿大’ 口

渴’ 发热% 以及急慢性扁桃体炎’ 急慢性咽炎’ 上
呼吸道感染见上述证候者& 据报道% 金银花中的有
机酸’ 黄酮类化合物% 如绿原酸’ 咖啡酸’ 芦丁’
木犀草苷’ 木犀草素等是其主要药效物质)#+%* % 而

’#)

#("4 年 $ 月
第 $, 卷!第 $ 期

中 成 药
SM067379R/V080>6/1̂/8768F7V0<067

F/R<M #("4
_>1&$,!D>&$



黄芩中的黄芩苷等黄酮类化合物也是其主要有效成
分))+4* & 目前% 银黄颗粒的质量检测方法是分别测
定金银花提取物中绿原酸含有量和黄芩提取物中黄
芩苷含有量% 具有一定片面性% 无法全面反映其质
量& 因此% 查阅文献 )’+"’*% 本实验建立 Ĝ AS
法同时测定不同厂家银黄颗粒中绿原酸’ 咖啡酸’
芦丁’ 木犀草苷’ 木犀草素’ 黄芩苷的含有量% 并
进行比较% 发现该方法简便快速% 灵敏度高% 可用
于控制银黄颗粒质量&
HI仪器与试药
"H"!仪器!c/87R3#*,)+#,,’ 高效液相色谱仪(
@-#%( 电子天平 "日本岛津公司’ 德国赛多利斯
公司#( Cb#)jG超声波清洗器 "上海科导超声仪
器有限公司#&
"H#!试药!绿原酸 """(4)$+#("%") #’ 咖啡酸
" ""(’’)+#(("(# #’ 黄 芩 苷 " ""(4")+#("$"’’
""(4")+#(()"%#’ 芦丁 ""(((’(+#((4(4#’ 木犀草
苷 """"4#(+#((*(%#’ 木犀草素 """")#(+#((#("#
对照品均由中国食品药品检定研究院提供& 乙腈’
甲醇为色谱纯 "北京百灵威科技有限公司#( 其他
试剂均为分析纯( 水为超纯水& 银黄颗粒共 "% 批%
分别购自西安天一泰昆制药有限责任公司 "批号
")(’(##’ 西安博爱制药有限公司 "O")"("#)#’
抚松县中药有限责任公司 ""%(*(’#’ 成都第一药
业有限公司 " ")(($% #’ 广州市花城制药厂
" #(")(,(" #’ 张 家 界 康 尔 佳 制 药 有 限 公 司
" #(")""() #’ 四 川 升 和 药 业 股 份 有 限 公 司
"")"("(# #’ 河 北 国 金 药 业 有 限 责 任 公 司
"%)(%"$"#’ 成都市湔江制药厂 ""%(4()#’ 四川
锡成药业有限公司 "")"#()#’ 中山市恒生药业有
限公司 "#(")"""(#’ 成都神鹤药业有限责任公司
""*("(%#’ 广东一片天医药集团制药有限公司
"")(4(" #’ 广 东 莱 泰 制 药 有 限 责 任 公 司
"")()($#&
JI方法与结果
#H" ! 色 谱 条 件 ! c/87R3CP6E0R7+S"’ 色 谱 柱
"%H* ..h#)( ..% ) (.#( 以乙腈"@#+(H%!磷
酸"[#为流动相% 梯度洗脱 "程序见表 "#( 检测
波长 #$, 6.( 柱温 $( i( 体积流量 "H( .AI.06(
进样量 #( (A&
#H#!溶液的制备
#H#H"!混合对照品溶液!精密称取绿原酸’ 咖啡
酸’ 芦丁’ 木犀草苷’ 黄芩苷’ 木犀草素对照品%
置于 )( .A棕色量瓶中% ’(!甲醇定容至刻度% 制

!! 表 HI梯度洗脱程序
$(1OHI]’(!#&0+&4*+#"0)’"Q’(3.

时间I.06 @乙腈I! [(H%!磷酸I!
( ‘#( "( ‘#( ,( ‘’(
#( ‘$( #( ‘#) ’( ‘4)
$( ‘$) #) ‘%( 4) ‘*(
$) ‘%( %( *(

成质量浓度分别为 4$H*,’ $,H%’ %$H,’’ $,H#’
,"H*#’ %#H)’ (NI.A的混合对照品溶液&
#H#H#!供试品溶液!精密称取银黄颗粒 (H** N%
研细% 置于 )( .A棕色量瓶中% 加 ’(!甲醇超声
处理 $( .06% 冷却至室温% ’(!甲醇稀释定容至刻
度% 摇匀% 过滤% 取续滤液% 即得&
#H#H$!阴性对照溶液!根据银黄颗粒的处方比例
及制备工艺% 制备缺金银花提取物’ 黄芩提取物的
阴性对照品% 按 +#H#H#, 项方法制备% 即得&
#H$!系统适应性及专属性试验!在 +#H", 项色
谱条件下% 将混合对照品’ 阴性对照’ 供试品溶液
注入色谱仪中% 记录色谱图% 结果见图 "& 由图可
知% 各成分与其相邻色谱峰的分离度均大于 "H)%
拖尾因子在 (H,) ‘"H() 之间% 理论塔板数以各色
谱峰计% 均在 ) ((( 以上% 而且阴性无干扰&
#H%!线性关系考察!精密吸取 +#H#H", 项下混
合对照品溶液 (H)’ (H)’ "’ #’ %’ "( .A% 置于
"((’ "(’ "(’ "(’ "(’ "( .A量瓶中% ’(!甲醇
稀释定容至刻度% 分别精密吸取 #( (A% 注入色谱
仪& 以质量浓度为横坐标 ":#% 峰面积为纵坐标
"F# 进行线性回归% 结果见表 #% 可知各成分在各
自范围内均呈现良好的线性关系&

表 JI\ 种成分的线性关系
$(1OJIC#0&(’’&4(+#"0.%#)."-.#R ,"0.+#+*&0+.

成分 线性方程 ’
线性范围I

"(N..Ag"#
绿原酸 Ff"4 $#*:q" )4#H" (H,,, , (H$*’ ) ‘4$H*,
咖啡酸 Ff$$ *4,:g’4’H%) (H,,, , (H",4 ( ‘$,H%(
芦丁 Ff"$ (*):g$,#H(4 (H,,, , (H#", , ‘%$H,’
木犀草苷 Ff"% #**:g$#"H,$ (H,,, , (H",* ( ‘$,H#(
黄芩苷 Ff"$ #4$:q" %(*H" (H,,, , (H%)’ " ‘,"H*#
木犀草素 Ff$% ((#:q))(H(# (H,,, , (H#"# , ‘%#H)’

#H)!精密度试验!精密吸取 +#H#H", 项下混合
对照品溶液 "( (A% 连续进样 * 次% 测得绿原酸’
咖啡酸’ 芦丁’ 木犀草苷’ 黄芩苷’ 木犀草素峰面
积?Co分别为 (H,"!’ "H4$!’ "H4’!’ "H’*!’
"H4$!’ "H4%!% 表明仪器精密度良好&
#H*!稳定性试验!精密吸取 +#H#H#, 项下同一
供试品溶液""*("(%#% 于 (’ %’ ’’ "#’ "*’ #% M
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"&绿原酸!#&咖啡酸!$&芦丁!%&木犀草苷!)&黄芩

苷!*&木犀草素
"&<M1>R>N760</<0V!#&</==70</<0V!$&RP806!%&1P87>1>30V7

!)&U/0</1706!*&1P87>106

图 HI/[C<色谱图
2#Q HI/[C<,%’"3(+"Q’(3.

进样 "( (A% 测得绿原酸’ 咖啡酸’ 芦丁’ 木犀草
苷’ 黄芩苷’ 木犀草素峰面积?Co分别为 (H,$!’
#H*’!’ "H#%!’ #H#)!’ (H4(!’ "H4"!% 表明
溶液在 #% M内稳定性良好&
#H4!重复性试验!取同一批样品 ""*("(%#% 按
+#H#H#, 项下方法平行制备 * 份供试品溶液% 在
+#H", 项色谱条件下测定% 测得绿原酸’ 咖啡酸’
芦丁’ 木犀草苷’ 黄芩苷’ 木犀草素含有量?Co分
别为 "H*#!’ #H,)!’ "H*)!’ #H*%!’ (H,)!’ #H4’!%
表明该方法重复度良好&
#H’!加样回收率试验!精密称取含有量已知的同
一批样品 ""*("(%# * 份% 每份 (H" N% 分成 # 组

"低’ 高质量浓度组#% 每组 $ 份% 低质量浓度组精
密加入含 (H)), # .NI.A绿原酸’ (H(%, $ .NI.A咖
啡酸’ (H"4# , .NI.A芦丁’ (H"#$ # .NI.A木犀
草苷’ *H(() .NI.A黄芩苷’ (H"*$ % .NI.A木犀
草素的混合对照品溶液 " .A% 高质量浓度组精密
加入上述混合对照品溶液 # .A% 按 +#H#H#, 项下
方法制备供试品溶液% 在 +#H", 项色谱条件下测
定% 结果见表 $&

表 KI加样回收率试验结果 $#M\&

$(1OKI;&.*4+."-’&,"6&’T +&.+.$#M\&

成分
原有量I

.N
加入量I

.N
测得量I

.N
回收率I

!
平均回收

率I!

?CoI

!
绿原酸 (H*%4 ( (H)), # "H"’) ( ,*H#" ,4H,# (H,%

(H*%* % (H)), # "H",’ ( ,’H*%
(H*)" % (H)), # "H",, ( ,4H,$
(H**) , "H""’ % "H4*# , ,’H(,
(H**) , "H""’ % "H44( # ,’H4%
(H*4" ( "H""’ % "H4** " ,4H,#

咖啡酸 (H(*" * (H(%, $ (H"(’ " ,%H$# ,%H)* "H((
(H(*" * (H(%, $ (H"(’ " ,%H$#
(H(*# ( (H(%, $ (H"(4 ’ ,#H,(
(H(*$ % (H(,’ * (H")4 ) ,)H%%
(H(*$ % (H(,’ * (H")4 " ,)H($
(H(*$ , (H(,’ * (H")4 , ,)H$%

芦丁 (H"’% , (H"4# , (H$)" % ,*H$( ,4H4) (H’#
(H"’% 4 (H"4# , (H$)$ ( ,4H$%
(H"’* " (H"4# , (H$)) 4 ,’H(,
(H",( $ (H$%) ’ (H)#, ’ ,’H"’
(H",( $ (H$%) ’ (H)$( , ,’H)(
(H"," 4 (H$%) ’ (H)$( , ,’H(,

木犀草苷 (H"4% * (H"#$ # (H#," 4 ,)H(, ,)H(4 "H##
(H"4% % (H"#$ # (H#,$ ) ,*H*4
(H"4) ’ (H"#$ # (H#,% # ,*H"(
(H"4, 4 (H#%* % (H%"# $ ,%H%(
(H"4, 4 (H#%* % (H%"# , ,%H*%
(H"’" " (H#%* % (H%"" ) ,$H)"

黄芩苷 *H4*’ *H(() "#H’"( " "((H*# ,4H($ #H’,
*H4*" *H(() "#H*4" " ,’H%#
*H’"% *H(() "#H4’, ’ ,,H)"
*H,** "#H(" "’H$%$ ( ,%H4$
*H,** "#H(" "’H$$% ( ,%H**
4H("’ "#H(" "’H$$’ ( ,%H#*

木犀草素 (H"%$ ’ (H"*$ % (H$() 4 ,,H(’ ,’H$’ (H%,
(H"%$ * (H"*$ % (H$(% ) ,’H%4
(H"%% ’ (H"*$ % (H$(* " ,’H4"
(H"%’ ( (H$#* ’ (H%*, ( ,’H#$
(H"%’ ( (H$#* ’ (H%*’ % ,’H(%
(H"%, " (H$#* ’ (H%*’ ) ,4H4%

#H,!耐用性试验!考察了 @N01768-<10T37ao[+S"’
"%H* ..h#)( ..% ) (.#’ c/87R3CP6E0R7+S"’
"%H* ..h#(( .. % ) (.#’ c/87R3CP6E0R72+S"’
"%H* ..h#)( ..% ) (.# 色谱柱% 发现不同色
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谱柱对各峰的保留时间和峰面积有一定影响% 但对
含有量的影响均不大 "?Co"H(! ‘#H4!#% 并且
流动相 "组成和梯度#’ 体积流量’ 柱温’ 进样量
也均对其无明显影响% 同时各组分出峰顺序基本一
致% 分离度’ 理论板数’ 对称因子均能满足系统适
用性要求% 表明所该方法耐用性良好&
#H"(!样品含有量测定!精密称取 "% 批样品% 每
批 (H** N% 平行 # 份% 按 +#H#H#, 项下方法制备
供试品溶液% 计算含有量% 结果见表 %&

表 SI含有量测定结果 $3QXQ% #MJ&
$(1OSI;&.*4+."-,"0+&0+!&+&’3#0(+#"0$3QXQ% #MJ&

批号 绿原酸 咖啡酸 芦丁 木犀草苷 黄芩苷 木犀草素
")(’(# 4H*4( (H#$( " (H(’% # (H""# $ 4’H## "H’4(
"%(*(’ ’H%#( (H$%) " (H’)) , #H"*4 ( 4,H’# "H,*,
")(($%! "%H%) (H4"% $ $H$(’ ( #H))$ ( 4$H$’ "H’#’
"%(4() ,H%4( (H*") # (H*"’ ) %H4"" ( 4’H#, #H("(
")"#() *H4(( (H(’) % (H()( ) (H4#’ * 4$H4) "H’"#
"*("(% *H$(( (H))% 4 "H**4 ( "H)’( ( *)H," "H$,’
")(4(" ’H%%( (H##$ $ (H(’% ’ (H44( 4 ’$H(# #H%(4
")()($ ’H,#( (H#*$ 4 (H*,# ) #H"’% ( ’(H," "H"4#
")"("(# "(H)$ (H#%" " (H#)( ) "H$%) ( 4’H$# "H"4%
%)(%"$" ’H((( (H"4( ’ (H"%" % "H%*$ ( 44H*’ "H)$’
O")"("#) ""H#" (H)(" $ (H$," # #H,*( ( 44H%# "H*4(
#(")(,(" 4H’*( (H#)% ’ (H#%( ) "H4," ( 4*H,’ "H),%
#(")""() ’H,#( (H"$( ) (H")* 4 "H,*$ ( ’#H(* "H*#4
#(")"""( 4H4*( (H"%) # (H"%) # (H(4* ( 4*H’, "H*(’

KI讨论
$H"!提取方法优化!对提取溶剂 "甲醇’ 乙醇’
水#’ 提取方法 "冷浸法’ 回流法’ 超声法’ 浸
提q超 声 法 #’ 提 取 时 间 " #(’ $(’ %(’ *(’
,( .06# 进行考察% 最终确定提取方法为 ’(!甲
醇超声提取 $( .06&
$H#!检测波长选择!咖啡酸’ 芦丁’ 木犀草素’
木犀草苷在银黄颗粒中的含有量均相对较低% 故检
测波长主要考虑四者的吸收& 在 +#H", 项色谱条
件下进行o@o全波长扫描% 发现在 #$, 6.处 % 种
成分均具有强吸收% 并且绿原酸和黄芩苷也都有较
强吸收% 同时溶剂吸收较少% 故选择 #$, 6.作为
检测波长&
$H$!流动相选择!比较了甲醇+水和乙腈+水 # 种
系统% 发现以后者为流动相时% 色谱峰的分离度和
峰型均较好% 而且保留时间理想& 同时% 还考察了
(H"!’ (H#!’ (H$!’ (H%!磷酸% 发现 (H%!磷
酸分离效果最好& 最终% 确定了表 " 中的梯度洗脱
程序&
$H%!指标成分选择!绿原酸和黄芩苷分别为银黄
颗粒中金银花提取物和黄芩提取物的主要有效成

分& 前期实验发现% 部分样品中存在添加杜仲叶提
取物的情况% 查阅文献 )",* 发现% 其中也含有
绿原酸’ 咖啡酸’ 芦丁’ 木犀草苷’ 木犀草素% 但
金银花与其功效不同& 因此% 本实验选择绿原酸’
咖啡酸’ 芦丁’ 木犀草苷’ 黄芩苷’ 木犀草素作为
指标成分进行研究&
$H)!含有量差异!本实验建立了 Ĝ AS法同时测
定银黄颗粒中绿原酸’ 咖啡酸’ 芦丁’ 木犀草苷’
黄芩苷’ 木犀草素的含有量% 发现 "% 批样品中黄
芩苷含有量差别不大% 但其他 ) 种成分差异较大&
由此可知% 不同厂家所用金银花提取物的质量参差
不齐% 故有必要对其和银黄颗粒加强监管&
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摘要# 目的!建立 Ĝ AS法同时测定降脂颗粒 "丹参’ 虎杖’ 茵陈等# 中 ) 种成分的含有量& 方法!该药物甲醇提取
液的分析采用G/6U>6+S"’色谱柱 "%H* ..h#)( ..% ) (.#( 以乙腈 "@# +(H"!磷酸 "[# 为流动相% 梯度洗脱(
柱温 $( i( 体积流量 "H( .AI.06( 检测波长 #’* 6. "( ‘$(’ %( ‘)( .06# 和 #($ 6. "$( ‘%( .06#& 结果!绞股蓝
皂苷@’ 绿原酸’ 虎杖苷’ 丹酚酸[’ 大黄素分别在 (H"4* ‘#H%*’ (H()* ‘(H’%’ (H$* ‘)H%(’ (H",# ‘#H’’’ (H"# ‘
"H’( (N范围内线性关系良好 "’l(H,,, (#% 平均加样回收率 ,4H"4! ‘"(#H),!% ?Co"H,! ‘#H,!& 结论!该方
法准确简便% 可用于降脂颗粒的质量控制&
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