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加工后受其他药材染色的影响，色较暗，与投料用的盐
杜仲在特征上虽有一定差异，但很难观察。此外，杜仲药
材所具有的石细胞显微特征，在制剂中并不具唯一性。
因此，不对杜仲进行显微鉴别。
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高效液相色谱法测定妇炎灵洗剂中连翘苷含量

陈 路 １，翟炎妹 ２，闫炳雄 １，吴无畏 １，宋志军 １，缪剑华 １△

（１． 广西壮族自治区药用植物园，广西南宁５３００２３； ２． 桂林医学院，广西桂林５４１００４）
摘要：目的建立测定妇炎灵洗剂中连翘苷含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法色谱柱为Ａｇｉｌｅｎｔ ＸＤＢ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ），流动相为乙腈－水（２１ ∶ ７９，Ｖ ／ Ｖ），流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为２７７ ｎｍ。结果连翘苷进样量在０． ４７２ ０ ～ ４． ７２０ ０ μｇ范围
内与峰面积线性关系良好；连翘苷平均回收率为９９． ４７％，ＲＳＤ为１． ６７％ 牗 ｎ ＝ ９ 牘。结论该方法快速，灵敏，操作简便，可作为妇炎灵洗
剂含量的控制依据，可供妇炎灵洗剂质量控制标准和相关研究参考。
关键词：妇炎灵洗剂；连翘苷；高效液相色谱法；含量测定
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Ａｇｉｌｅｎｔ ＸＤＢ Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ （２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）ｗａｓ ａｄｏｐｔｅｄ，ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ － ｗａｔｅｒ （２１ ∶ ７９，Ｖ ／ Ｖ），ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ
ｗａｓ １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ ａｎｄ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｗａｓ ２７７ ｎｍ． Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅ ｆｏｒｓｙｔｈｉｎ ｓｈｏｗｅｄ ａ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｐｅａｋ ａｒｅａ ｉｎ
ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ０． ４７２ ０ － ４． ７２０ ０ μｇ，ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｗａｓ ９９． ４７％ ａｎｄ ＲＳＤ ｗａｓ １． ６７％ 牗 ｎ ＝ ９牘 ． Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｉｓ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｑｕｉｃｋ，
ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ ａｎｄ ｅａｓｙ ｔｏ ｏｐｅｒａｔｅ，ｉｔ ｃａｎ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｃｏｎｔｒｏｌ，ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｉｎ ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ ａｎｄ ｒｅｌａｔｅｄ ｒｅｓｅａｒｃｈ ｏｆ Ｆｕｙａｎｌｉｎｇ Ｌｏｔｉｏｎ．
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现代临床医学认为，对于妇科炎症的治疗，应多应
用抗生素。但各类抗生素应用存在极大局限性，且耐药
菌株逐年增多，出现不良反应的概率越来越大，已无法
满足人们的需求犤 １ － ２ 犦。目前，中药治疗妇科病不仅能取
得较好的疗效，且无明显不良反应，安全性极高犤 ３ 犦。通过
近１０年的应用发展，中成药洗液已成为医院重要的妇
科炎症外用制剂犤 ４ 犦。妇炎灵洗剂是２０世纪９０年代，广
西妇幼保健院在收集壮族民间验方和整理临床用药经

验的基础上创制出来的中药外用洗剂，由山银花、连翘、
黄芩、黄柏、白花蛇舌草、大血藤、三棱、莪术、丹参、赤芍
等药材经科学组方，具有清热解毒、通络活血之功效，主
要用于盆腔炎、附件炎、子宫颈炎，霉菌，滴虫、真菌性阴
道炎、外阴瘙痒，以及男女溃疡性化脓性生殖器炎症等。
目前，该制剂已在临床应用２３ １２０多例，对妇科疾病的
防治工作起到了巨大作用，但目前该洗剂尚未建立质量
控制标准。为此，笔者建立了测定连翘苷含量的高效液

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ
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１． 连翘苷
Ａ． 对照品溶液 Ｂ． 供试品溶液 Ｃ． 阴性对照品溶液

图１ 妇炎灵洗剂高效液相色谱图

相色谱（ＨＰＬＣ）法，现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ｖａｒｉａｎ ２１０型高效液相色谱仪（美国瓦里安公司）；
ＣＰ２２４Ｓ型十万分之一天平（Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司）；ＵＶ －１２４０型
紫外可见光光度计（Ｓｈｉｍａｄｚｕ公司）。
１． ２ 试药

连翘苷对照品（批号为１１０８２１ － ２０１６１５，供含量测
定用，中国食品药品检定研究院牘；妇炎灵洗剂牗广西妇
幼保健院自制牘；甲醇（天津市科密欧化学试剂有限公
司，批号为２０１６０７１９）；乙腈为色谱纯，水为超纯水，其
余试剂为分析纯。
２ 方法与结果
２． １ 色谱条件

色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ ＸＤＢ Ｃ１８ 柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相：乙腈－水（２１ ∶ ７９）；检测波长：２７７ ｎｍ；
流速：１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３０ ℃；进样量：１０ μＬ。
２． ２ 溶液制备

对照品溶液：称取连翘苷９４． ４０ ｍｇ，精密称定，置
２００ ｍＬ容量瓶中，加５０％甲醇至刻度，摇匀，即得对照
品贮备液（质量浓度为０． ４７２ ０ ｇ ／ Ｌ）；再精密量取以上
对照品贮备液５ ｍＬ置１０ ｍＬ容量瓶中，用５０％甲醇稀释
至刻度，摇匀，得对照品溶液（质量浓度为０． ２３６ ０ ｇ ／ Ｌ），
微孔滤膜滤过，即得。

供试品溶液：精密量取妇炎灵洗液１０ ｍＬ，水浴蒸
干，加５０％甲醇溶解，置２５ ｍＬ容量瓶中，并定容至刻
度，摇匀，微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

阴性对照品溶液：精密量取不含连翘的阴性样品
１０ ｍＬ，蒸干，加５０％甲醇溶解，置２５ ｍＬ容量瓶中，并
定容至刻度，摇匀，微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。
２． ３ 方法学考察

专属性试验：分别精密吸取２． ２项下３种溶液各
１０ ｍＬ，注入液相色谱仪，记录色谱图。结果显示，连翘苷
色谱峰分离效果良好，且阴性对照品溶液在相同保留时
间处未见干扰，系统适用性良好，专属性强，详见图１。

线性关系考察：分别精密量取连翘苷对照品贮备液
（０． ４７２ ０ ｇ ／ Ｌ）１，２，３，４，５，６，７，８，９，１０ ｍＬ，置１０ ｍＬ容
量瓶中，用５０％甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，微孔
滤膜滤过，依法测定。以峰面积（Ｙ）为纵坐标、进样量
（Ｘ，μｇ）为横坐标绘制标准曲线，得线性回归方程Ｙ ＝
１０． ０８８ Ｘ － ０． ９０９ ９，Ｒ２ ＝ ０． ９９９ ７ 牗 ｎ ＝ １０ 牘。结果表明，连
翘苷进样量在０． ４７２ ０ ～ ４． ７２０ ０ μｇ范围内与峰面积线
性关系良好。

精密度试验：吸取同一连翘苷对照品溶液（０． ２３６０ｇ ／ Ｌ），

连续重复进样６次，依法测定，记录峰面积。结果的
ＲＳＤ为０． ７５％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。
稳定性试验：取同一批样品（批号为１７０２０１），依法

制备供试品溶液，分别于０，１，２，４，８，１２ ｈ时注入液相
色谱仪，依法测定，记录峰面积。结果的ＲＳＤ为１． ６６％
牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明供试品溶液在１２ ｈ内基本稳定。
重复性试验：精密量取妇炎灵洗剂样品（批号为

１７０２０１）１０ ｍＬ，共６份，依法制备供试品溶液，进样测
定。结果连翘苷的平均含量为０． ５８６ ８ ｇ ／ Ｌ，ＲＳＤ为
１． ４４％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密量取已知连翘苷含量的样品
５ ｍＬ（含连翘苷０． ５８６ ８ ｇ ／ Ｌ），分别精密加入上述对照
品贮备液３，６，９ ｍＬ，低、中、高质量浓度各３份，制备测
定，计算回收率。结果见表１。
２． ４ 样品含量测定

分别取不同批号的妇炎灵洗剂１０批，依法制备供
试品溶液，并进样测定，计算连翘苷含量。结果批号为
１７０２０１，１７０２０２，１７０２０３，１７０２０４，１７０２０６，１７０２２３，
１７０２２６，１７０２２８，１７０３０１，１７０３０２的样品中连翘苷含量
分别为０． ５８６ ８，０． ４２６ ９，０． ３６１ ０，０． ３３９ ０，０． ３５４ ２，
０． ３５７ ７，０． ４２８ ３，０． ３７６ ６，０． ４２６ ９，０． ４２６ ９ ｇ ／ Ｌ。
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表１ 妇炎灵洗液的加样回收试验结果（ｎ ＝ ９）
样品含量
（ｍｇ）
２． ９８２
２． ９８２
２． ９８２
２． ９８２
２． ９８２
２． ９８２
２． ９８２
２． ９８２
２． ９８２

加入量
（ｍｇ）
１． ４１６
１． ４１６
１． ４１６
２． ８３２
２． ８３２
２． ８３２
４． ２４８
４． ２４８
４． ２４８

测得量
（ｍｇ）
４． ３８７ ２
４． ３６０ ２
４． ３８２ ８
５． ８００ ８
５． ８８０ ０
５． ８５５ １
７． １４６ ２
７． ２４６ ２
７． １４６ ６

回收率
（％）
９９． ２４
９７． ３３
９８． ９３
９９． ５３
１０２． ３３
１０１． ４５
９８． ０３
１００． ３８
９８． ０４

Ｘ
（％）

９９． ４７

ＲＳＤ
（％）

１． ６７

３ 讨论
３． １ 质量评价指标选择

参考文献犤 ５ － ８ 犦，对妇炎灵洗剂中６味中药（山银
花、连翘、黄芩、黄柏、丹参、赤芍）进行分析，以建立最佳
质量评价指标。处方中的山银花、黄芩、黄柏、丹参、赤芍
中的主要成分为绿原酸、黄芩苷、小檗碱、丹参酮ⅡＡ、芍药苷，
在分析时有阴性干扰，且不易排除，故暂不作为本处方的
质量评价指标。连翘中连翘苷因无阴性干扰，同时在处方
中为君药，能清热解毒，既善解在里之热毒，又能散气血
凝聚、去脓腐，并能疏风止痒犤９ －１０犦。现代研究表明，连翘苷具
有明显的抗菌、抗炎和解热作用，且化学性质稳定犤１１ － １３ 犦。因
此，以连翘苷作为妇炎灵洗剂的质量评价指标。
３． ２ 样品处理方法选择

样品的制备方法，摸索了８０％醇沉蒸干后甲醇溶
解，乙酸乙酯萃蒸干后甲醇溶解犤 １４ 犦，过固相萃取柱蒸干
后甲醇溶解，过中性氧化铝柱蒸干后甲醇溶解，直接甲
醇溶解，８０％醇沉蒸干后５０％甲醇溶解，用固相萃取柱
过滤蒸干后５０％甲醇溶解，过中性氧化铝柱蒸干后
５０％甲醇溶解犤 １５ 犦，蒸干后５０％甲醇溶解等处理方法。研
究结果表明，以蒸干后５０％甲醇制备的样品，溶解度
大，既易行又无阴性干扰。
３． ３ 流动相选择

参考文献犤１６犦，曾选用乙腈－水（２５ ∶ ７８）作流动相，
结果连翘苷与样品中其他峰的分离度小且峰形不好，还
采用不同比例的乙腈－水系统，比较样品的出峰时间、
理论板数、分离度和峰形（对称性），故最终选择了本方法
的流动相比例犤乙腈－水（２１ ∶ ７９ 牘 犦，其保留时间虽长，
但分离度高，柱效高，理论板数按连翘苷计算应不低于
１０ ０００。采用本方法的流动相测定妇炎灵洗剂中连翘苷
的含量，回收率高，线性关系良好，且测定条件易于操作。
３． ４ 色谱柱选择

曾采用Ｋｒｏｍａｓｉｌ １００ － ５ Ｃ１８柱（１５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ），Ｄｉａｍｏｍｓｉｌ Ｃ１８ 柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），

Ａｇｉｌｅｎｔ ＸＤＢ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）测定样品
溶液。以Ｋｒｏｍａｓｉｌ为色谱柱测得样品溶液的分离度虽较
好，但保留时间较长，因而不被采用；而Ｄｉａｍｏｍｓｉｌ色谱
柱测得样品溶液的峰形差，而不作选择；Ａｇｉｌｅｎｔ ＸＤＢ Ｃ１８
色谱柱测得样品溶液中的连翘苷的保留时间虽长，但与
前后杂质峰的分离度均大于１． ５，且峰形和分离度均良
好，符合《中国药典》规定。
３． ５ 检测波长的选择

称取连翘苷对照品０． ２２ ｍｇ，精密称定，置１０ ｍＬ
容量瓶中，加甲醇溶解并定容至刻度，摇匀，稀释５倍
后，在１９０ ～ ６００ ｎｍ波长处测定吸光度。结果连翘苷在
２７７ ｎｍ波长处有一平滑、明显的吸收峰，故选择２７７ ｎｍ
为测定波长。
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