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·基本药物检定·

利胆片中黄芩苷的含量测定及其质量评价Δ
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摘 要 目的：建立利胆片中黄芩苷的含量测定方法，并评价不同厂家利胆片的质量。方法：采用高效液相色谱法测定利胆片中

黄芩苷的含量；对不同厂家以及同一厂家不同批次利胆片中黄芩苷的含量进行对比，并且对黄芩苷含量分布区域进行比较，拟订

黄芩苷的控制指标并进行质量评价。结果：黄芩苷检测质量浓度在0.002 14～0.053 40 mg/mL范围内与峰面积积分值呈良好的线

性关系（r＝0.999 9）；平均加样回收率为100.33％，RSD＝1.09％（n＝6）。53批利胆片的黄芩苷含量最大值为每片1.14 mg，最小值

只有每片0.29 mg，各厂家平均值最高的为每片1.04 mg，最低的只有每片0.30 mg。结论：有必要增加黄芩苷含量控制标准，可考

虑规定利胆片每片含黄芩苷不得少于0.59 mg，以保障该药成品的质量和效果稳定。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To develop the method for content determination of baicalin in Cholagogic tablet，and to evaluate the

quality of them from different manufacturers for consideration. METHODS：The content of baicalin in Cholagogic tablet was de-

termined by HPLC. The contents of baicalin in Cholagogic tablet from different manufactures or different batches of the tablet

from same manufactures were analyzed comparatively；the distribution area of baicalin content were also compared，and the

quality control index of baicalin were determined to evaluate the qualities of them. RESULTS：The linear range of baicalin were

0.002 14-0.053 40 mg/mL（r＝0.999 9）with an average recovery of 100.33％（RSD＝1.09％，n＝6）. For the content of baicalin

in 53 batches，the maximum was 1.14 mg per tablet，and the minimum was 0.29 mg per tablet. The maximal average value was

1.04 mg per tablet，and the minimal average value was 0.30 mg per tablet. CONCLUSION：It is necessary to add the control index

of the content of baicalin. It should be considered that the content of baicalin is no less than 0.59 mg per tablet in order to guarantee

the quality and effect of the product.
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利胆片是《中国药典》2010年版新增收载的品种，是由大

黄、金银花、金钱草、木香、知母、大青叶、柴胡、白芍、黄芩、芒

硝、茵陈等十一味药组成的纯中药制剂，具有清热、止痛的作

用[1]。该药现行质量标准只有粉末显微鉴别和大青叶薄层鉴

别试验[2]等定性分析，而没有涉及对其主要指标成分进行定量

分析，药品质量得不到全面、有效的控制。因此，有必要对利

胆片的主要指标成分建立适当的定量分析方法，以全面控制

其质量，提高用药的有效性和安全性。该药处方中黄芩主要

有清热燥湿、泻火解毒[2]的功效，对利胆片的主要功效贡献较

大。黄芩的主要成分为黄芩苷，在一些传统的中药材和成药
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图1 高效液相色谱图
A.对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.黄芩苷

Fig 1 HPLC chromatograms
A. control；B. test samples；C. negative control；1. baicalin

制剂中已将其作为质量控制的指标之一。目前，已有报道采

用高效液相色谱（HPLC）法测定中药材和成药制剂中黄芩苷

的含量[3-5]，但很少有对利胆片进行含量测定的研究报道。所

以，利用黄芩苷含量作为指标考察利胆片的质量有一定意

义。为此，笔者采用HPLC法建立了利胆片中黄芩苷的含量测

定方法，该方法简便，结果准确；同时，笔者通过该方法拟订了

利胆片中黄芩苷含量控制指标，并对市售的几个厂家利胆片

的质量进行了评价。

1 材料
1.1 仪器

1200 HPLC仪（美国安捷伦公司）；LC-20AD HPLC仪（日

本岛津公司）；BP211D 电子天平（德国赛多利斯公司）；

LC-300B超声波清洗机（济宁盛源超声电子有限公司）

1.2 药品与试剂

市售 4个不同厂家生产的 53批（23个批号）利胆片，其中

A厂 2批（1个批号）、B厂 14批（5个批号）、C厂 35批（16个批

号）、D厂2批（1个批号）；黄芩苷对照品（中国食品药品检定研

究院，批号：110715-201016）；所用试剂均为分析纯，水为重蒸

馏水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：CAPCELL PAK C18柱（4.5 mm×150 mm，5 µm）；

流动相：甲醇-水-磷酸（47 ∶ 53 ∶ 0.2，V/V/V）；流速：1.0 ml/min；柱

温：30 ℃；检测波长：315 nm；进样量：10 µl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液的制备 取黄芩苷对照品约21.36 mg，精密

称定，置于 100 ml量瓶中，加 70％乙醇使溶解并稀释至刻度，

摇匀，精密量取5 ml，置于10 ml量瓶中，加70％乙醇稀释至刻

度，摇匀，即得（每 l ml含黄芩苷0.106 8 mg）。

2.2.2 供试品溶液的制备 取利胆片10片，除去包衣，精密称

定，研细，取约1片的量，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入

70％乙醇 25 ml，密塞，称定质量，超声处理（功率：300 W，频

率：40 kHz）30 min，放冷，再称定质量，用70％乙醇补足减失的

质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 阴性对照溶液的制备 按利胆片处方及制备工艺，制

备不含黄芩的阴性样品，按“2.2.2”项下制备方法操作，即得。

2.3 方法专属性考察

取对照品溶液、供试品溶液、阴性对照溶液各适量，按

“2.1”项下色谱条件进样，记录色谱图。结果，供试品与对照品

色谱中在 7.8 min时均有相应的色谱峰，而阴性对照色谱在此

处未出峰，详见图1。

2.4 线性关系考察

精密量取“2.2.1”项下的黄芩苷对照品溶液 0.2、0.5、1.0、

2.0、3.0、5.0 ml，分别置于 10 ml量瓶中，加 70％乙醇稀释至刻

度，分别精密吸取各浓度的对照品溶液 10 µl，注入HPLC仪，

测定。以黄芩苷的峰面积（y）对其检测质量浓度（x）进行线性

回归，得回归方程 y＝46.689 1x+0.011 096（r＝0.999 9）。结果

表明，黄芩苷检测质量浓度在 0.002 14～0.053 40 mg/mL范围

内与峰面积积分值线性关系良好。

2.5 精密度试验

精密吸取黄芩苷对照品溶液10 µl，连续进样5次，测定峰

面积。结果，RSD＝0.32％，表明本法精密度较好。

2.6 稳定性试验

取供试品溶液适量，分别于 0、2、4、8、12、24 h进样 10 µl，

测定黄芩苷的峰面积。结果，RSD＝1.03％，表明供试品溶液

在24 h内稳定。

2.7 重复性试验

取45号样品（C厂，批号：100103）0.247 2 g，按“2.2.2”项下

方法制备供试品溶液，进样测定，同时测定5次。结果，RSD＝

0.44％，表明本法具有良好的重复性。

2.8 加样回收率试验

取45号样品（C厂，批号：100103）约0.18 g，各6份，精密称

定，分别精密加入“2.2.1”项下的对照品溶液 5 ml，按“2.2.2”项

下方法制备供试品溶液，并按“2.1”项下色谱条件进样测定，计

算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

称样量，
g

0.1856

0.1809

0.1838

0.1815

0.1873

0.1834

样品含量，
mg

0.591

0.576

0.585

0.578

0.596

0.584

加入量，
mg

0.534

0.534

0.534

0.534

0.534

0.534

测得量，
mg

1.127

1.109

1.120

1.121

1.137

1.116

加样回收率，
％

100.37

99.81

100.19

101.69

101.31

98.63

平均加样回收率，
％

100.33

RSD，
％

1.09

2.9 样品含量测定

分别精密吸取“2.2”项下对照品溶液和供试品溶液各

10 µl，注入HPLC仪，按“2.1”项下色谱条件进样测定，计算含

量，结果见表2。

3 利胆片中黄芩苷的含量结果分析及质量评价
3.1 利胆片中黄芩苷的含量总体分析

53批利胆片的黄芩苷含量总平均值为每片0.74 mg，标准

偏差为0.17 mg，总平均值的95％置信区间为0.69～0.79，而本

次测定中最大值为每片1.14 mg，最小值每片只有0.29 mg。说

明利胆片中黄芩苷含量的差异较大，为了达到预期的治疗效
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果，非常有必要增加黄芩苷含量控制指标。

3.2 不同生产厂家的利胆片中黄芩苷的含量分析

不同生产厂家生产的利胆片中黄芩苷含量差异较大，平
均值最高的为 A 厂，每片 1.04 mg；最低的为 D 厂，每片只有
0.30 mg。说明除了各生产厂家的生产工艺影响黄芩苷含量之
外，中药材原料的质量及其投料量对其影响更为显著。有的
生产厂家为了牟取最大利润，故意购买生长年限短、质量差的
黄芩作为原料，这样就会直接影响成品中黄芩苷的含量。

3.3 同一厂家不同批号利胆片中黄芩苷的含量分析

从试验结果可以看出，同一生产厂家不同批号利胆片中
黄芩苷的含量亦存在显著性差异。如B厂生产的利胆片，其平
均含量最高为每片含黄芩苷 1.14 mg，最低的只有 0.53 mg，最
高值与最低值之间相差1倍多；C厂生产的利胆片含量最高的
每片 0.91 mg，而最低的只有 0.56 mg，最高值与最低值之间相
差也很大。药品质量与每批的投料量及原药材的质量都有着
直接的关联，因此有必要制定一个统一的质量控制标准，以保
证其原药材的质量和投料的准确。

3.4 黄芩苷的含量分布区域比较

若将黄芩苷的含量从最小值0.29 mg到最大值1.14 mg平
均分成 10个区域，4个厂家 23个批号利胆片中黄芩苷平均含
量大多数集中在0.54～0.88 mg范围内。

3.5 拟订利胆片中黄芩苷的含量控制标准

53批利胆片的黄芩苷含量总平均值为每片0.74 mg，标准
偏差为 0.17 mg，其总平均值的 95％置信区间为 0.69～0.79。

其中，超出95％置信区间上限的有9个批次，在中成药标准规
定中，凡以中药对照品作为指标成分者，考虑到中药材原料难
以控制，一般认为其含量高的则质量较好，所以多不设上限范
围，只设下限不得少于某个值。若考虑到黄芩原药材质量受
产地、采收季节以及加工炮制诸多因素的影响，将均值的95％
置信区间扩大 2倍，则可拟订“本品每片含黄芩以黄芩苷
（C21H18O11）计，不得少于 0.59 mg”。这样就有 7个批次（4个批
号）不符合规定，分别是：D厂生产、批号为080301（2个批次含
量均值为 0.30 mg），C 厂生产、批号为 090304（含量为 0.56

mg），B 厂生产、批号为 55100002（4个批次含量均值为 0.55

mg）。

3.6 质量评价

由利胆片中黄芩苷的含量测定结果可知，4个生产厂家

中，A厂的黄芩苷含量最高，但A厂的市场占有率较低，只有

1个批号，无法进行统计学分析；其次是B厂、C厂；D厂的含量

最低，只有A厂的1/3。由同一厂家不同批号的黄芩苷平均含

量的差异可知，C厂的标准偏差较小，说明C厂的生产工艺比

较稳定，而且对原药材的质量、投料量及其成品的质量均能有

效控制，这也是该厂的产品能占据市场主流的重要原因。在

此次抽样涉及到的4个生产厂家中，C厂生产的利胆片在该省

医药经营及医疗单位占有66.0％的份额。

4 结论
综上所述，市场上利胆片中黄芩苷含量的差异很大，为了

达到预期的疗效，非常有必要制订统一的质量控制标准，而利

胆片中黄芩主要有清热燥湿、泻火解毒[2]的功效，对利胆片的

功效贡献比较大，所以增加黄芩苷含量的控制标准，以保证其

原药材的质量和投料的准确是非常有必要的。有了统一的标

准，生产厂家才会从源头抓起，严格控制原料药材的质量及其

投料量，最终保证成品的质量和效果稳定，以达到服用同样的

药品、同样的剂量，能起到同样的预期治疗效果的目的。
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表2 样品含量测定结果（mg/片，n＝3）

Tab 2 Results of content determination of samples（mg/piece，n＝3）

批号
0906050

0906050

55090009

55090002

55100003

55090009

55090009

55090009

55100002

55100002

55100003

55100003

55100002

55100002

55100003

55100004

091205

080417

生产单位（厂）

A

A

B

B

B

B

B

B

B

B

B

B

B

B

B

B

C

C

含黄芩苷的量
1.02

1.06

0.71

0.84

1.14

0.76

0.63

0.69

0.57

0.57

1.12

1.08

0.53

0.54

1.11

1.03

0.75

0.91

批号
091009

090704

091204

090304

080317

080505

090406

090704

090902

091003

100210

091201

091005

100103

100210

091005

091005

091003

生产单位（厂）

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

含黄芩苷的量
0.60

0.76

0.74

0.56

0.63

0.67

0.63

0.69

0.70

0.79

0.71

0.62

0.68

0.73

0.76

0.64

0.70

0.76

批号
100103

091003

091005

091003

100103

090902

091003

100103

091010

100103

091003

091003

091003

091003

091009

080301

080301

生产单位（厂）

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

C

D

D

含黄芩苷的量
0.74

0.74

0.71

0.76

0.73

0.73

0.76

0.73

0.60

0.73

0.75

0.80

0.77

0.75

0.78

0.29

0.30

··738


