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高效液相色谱法测定咽炎片中木蝴蝶苷Ｂ含量
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摘要：目的建立测定咽炎片中木蝴蝶苷Ｂ含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法色谱柱采用Ｋｒｏｍａｓｉ１１００ － ５ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ），流动相为乙腈－甲醇－ ０． ３％磷酸溶液牗梯度洗脱牘，流速为０． ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为２８０ ｎｍ，柱温为３０ ℃，进样量为２０ μＬ。
结果木蝴蝶苷Ｂ进样量在０． ０４ ～ ０． ８６ μｇ范围内与峰面积线性关系良好，ｒ ＝ １． ０００ ０（ｎ ＝ ７）；平均加样回收率为９８． ８３％，ＲＳＤ为
１． ８４％（ｎ ＝ ６）。结论该方法简便、快捷，结果准确、可靠，可作为咽炎片的质量控制。
关键词：高效液相色谱法；咽炎片；木蝴蝶苷Ｂ；含量测定
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咽炎片由玄参、百部、天冬、牡丹皮、麦冬、款冬花、
木蝴蝶、地黄、板蓝根、青果、蝉蜕、薄荷油等中药组方，
具有养阴润肺、清热解毒、清利咽喉、镇咳止痒的功效，
用于慢性咽炎引起的咽干、咽痒、刺激性咳嗽等。以往的
咽炎片质量控制探讨了黄芩苷、没食子酸、丹酚酸、肉桂
酸和芍药苷等的含量测定，并未建立木蝴蝶有效成分的
含量测定方法。本研究中参考《中国药典牗一部牘》犤 １ 犦及文
献犤 ２ － １６ 犦，采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定咽炎片中
木蝴蝶的活性成分木蝴蝶苷Ｂ的含量，以有效控制其
内在质量。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５高效液相色谱仪（包括２４８９ＵＶ检测
器，美国Ｗａｔｅｒｓ公司）；ＳＱＰ型电子分析天平（十万分之
一，北京赛多利斯科学仪器有限公司）；ＡＳ１５１２５６０型超
声波清洗机（天津奥特赛恩斯仪器有限公司）。
１． ２ 试药

木蝴蝶苷Ｂ对照品（批号为１１１１９５ － ２０１６０３，含量
为９１． ９％，中国食品药品检定研究院；咽炎片样品（批

号分别为１７０７０１，１７１１０２，基片重０． ２５ ｇ），不含木蝴蝶
的阴性对照品样品，均由陕西欧珂药业有限公司提供；乙
腈、甲醇为色谱纯，水为超纯水，其他试剂均为分析纯。
２ 方法与结果
２． １ 色谱条件

色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉ１１００ － ５ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－甲醇（Ｂ）－ ０． ３％磷酸溶液
（Ｃ），梯度洗脱，０ ～ ３０ ｍｉｎ时１５％→１９． ５％ Ｂ、７５％→
６９％Ｃ，３０ ～ ４０ ｍｉｎ时１９． ５％Ｂ、６９％Ｃ；流速：０． ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
检测波长：２８０ ｎｍ；柱温：３０ ℃；进样量：２０ μＬ。
２． ２ 溶液制备

取木蝴蝶苷Ｂ对照品适量，精密称定，加５０％甲
醇，得质量浓度为０． ０４３ ２ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液；取除去
包衣的咽炎片粉末１． ２４ ｇ，精密称定，置５０ ｍＬ容量瓶
中，加７０％甲醇溶液适量，混匀，称定质量，超声２０ ｍｉｎ，
放冷，用７０％甲醇溶液定容至刻度，快速过滤，取续滤
液，微孔滤膜（０． ４５ μｍ）滤过，得供试品溶液；按处方比
例，照处方制备工艺制成不含木蝴蝶的阴性样品，按供
试品溶液制备方法制成阴性对照品溶液。

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ
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表１ 木蝴蝶苷Ｂ加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
取样量
（ｇ）
１． ２４１ ２
１． ２４１ ５
１． ２４０ ９
１． ２４０ ２
１． ２４０ ６
１． ２４０ ８

样品含量
（ｍｇ）
０． ３０１ ９
０． ３０１ ９
０． ３０１ ８
０． ３０１ ６
０． ３０１ ７
０． ３０１ ８

加入量
（ｍｇ）
０． ２７０ ０
０． ２７０ ０
０． ２７０ ０
０． ２７０ ０
０． ２７０ ０
０． ２７０ ０

测得量
（ｍｇ）
０． ５６６ ２
０． ５７３ ４
０． ５６４ ９
０． ５６１ ８
０． ５７２ ０
０． ５７３ ４

回收率
（％）
９７． ８９
１００． ５６
９７． ４４
９６． ３７
１００． １１
１００． ５９

Ｘ
（％）

９８． ８３

ＲＳＤ
（％）

１． ８４

２． ３ 方法学考察
阴性干扰试验：精密吸取阴性对照品溶液２０ μＬ，

注入液相色谱仪。色谱图中，在与对照品溶液木蝴蝶苷Ｂ峰
相同位置上无色谱峰出现，表明阴性对照无干扰。色谱图
见图１。

线性关系考察：取２． ２项下对照品溶液，分别进样
１，２，４，８，１２，１６，２０ μＬ，测定峰面积，以对照品进样量
（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回
归方程Ｙ ＝ １３ ４４８ Ｘ － １３ １４７，ｒ ＝ １． ０００ ０（ｎ ＝ ７）。结果
表明，木蝴蝶苷Ｂ进样量在０． ０４ ～ ０． ８６ μｇ范围内与峰
面积线性关系良好。

精密度试验：取２． ２项下对照品溶液，进样２０ μＬ，
重复进样６次，按拟订色谱条件测定峰面积。结果木蝴
蝶苷Ｂ峰面积的ＲＳＤ为２． ４３％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密
度良好。

稳定性试验：精密吸取供试品溶液２０ μＬ，分别于
０，２，４，６，８，１２，２４ ｈ时进样，测定峰面积。结果木蝴蝶苷
Ｂ的ＲＳＤ为１． ９７％（ｎ ＝ ７），表明供试品溶液在２４ ｈ内
稳定。

重复性试验：取同一批除去包衣的咽炎片粉末６
份，按２． ２项下方法制备供试品溶液，进样２０ μＬ，测定
峰面积，分别计算含量。结果木蝴蝶苷Ｂ含量的ＲＳＤ为
１． ３９％（ｎ ＝ ６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的同一批除去包衣的咽

炎片粉末１． ２４ ｇ，精密称定，分别精密加入质量浓度为
０． ０１１ ｇ ／ Ｌ的木蝴蝶苷Ｂ对照品溶液，按２． ２项下方法
制备供试品溶液，进样２０ μＬ，测定峰面积，计算回收
率。结果见表１。

２． ４ 样品含量测定
取２批（批号分别为１７０７０１，１７１１０２）样品，依法制

备供试品溶液，按拟订方法测定，结果２批样品中木蝴
蝶苷Ｂ的含量分别为０． ２５４，０． ２５３ ｍｇ ／ ｇ。
３ 讨论

提取方法选择：曾比较药典中加热回流、超声提取
等提取方法，考察在不同时间的提取效果及不同浓度的
甲醇溶液对样品测定结果的影响。结果表明，选用７０％
甲醇，超声提取２０ ｍｉｎ，可充分提取样品中的木蝴蝶苷Ｂ，
简单易行，提取率较高。

流动相选择：曾对不同流动相体系条件的色谱分离
效果分别进行了考察，分别比较甲醇－水、甲醇－水－
磷酸、乙腈－甲醇－磷酸溶液为流动相的效果。结果表
明，以乙腈－甲醇－ ０． ３％磷酸溶液作为流动相，分离效
果较好，故选择其为流动相梯度洗脱。

综上所述，本研究中所建立的ＨＰＬＣ法测定咽炎片
中木蝴蝶苷Ｂ的含量，操作简便，高效快捷，结果准确，
对于咽炎片的质量控制具有积极意义，为该品种质量标
准的进一步修订提供了试验依据。
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