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摘要:采用色谱柱Krom副il-C 18柱 (250 mm x4.6 mm ，5μm) 、流动相为乙睛-水(体积比 13: 87) 、检测波长为 239

nm、流速为1. 0 mL' min- 1 、柱温为室温的检测条件建立了复方清开灵注射液中有效成分帽子昔的含量测定方法.

结果表明，槌子背进样量在 0.5 - 25. 0 附范围内线性关系良好，相关系数( r) = O. 999 9 ，加样平均回收率为

100.3% ，相对标准偏差(RSD) 为 O. 739毛 (n=6).
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Content Determination of Geniposide in Compound 
Qingkailing Injection by HPLC 
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Abstract: This study aimed at establishing a method for content determination of geniposide in compound 

Qingkailing injection by HPLC. The samples were separated on an Kromasil-C l8 (250 mm x 4.6 mm , 5 

川) column using the mobile phases of acetonitrile-water (cp = 13: 87) . Detection was performed under 

the room temperature , with the detection wavelength set at 239 nm and the flow rate at 1. 0 ml/min. The 

results showed that optimum linear relationships were achieved when measuring Geniposide at O. 5 - 25.0 

μg ， with the correlation coefficient at O. 999 9. The average recovery of added samples was 100. 3 % with 

a RSD of O. 73 % ( n = 6 ) . 
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复方清开灵注射液是以古典方剂为基础研制的

一种中药复方注射液，由黄苓、生石膏、梳子、淡竹

叶、甘草等九昧药材组成，具有较好的清热解毒、凉

血功效，用于热邪外浸所致的高热妄语、头痛如劈、

全身疼痛等热实症.作为处方中的主要有效成分插

子为临床常用中药，始载于《神农本草经~ ，为茜草科

植物梳子向rdenia jasminoides Ellis 的干燥成熟果实.

味苦，性寒，归心、肺、三焦经，具泻火除烦、清热利

尿、凉血解毒之功，用于热病心烦，黄瘟尿赤，血淋涩
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痛，血热吐阻，目赤肿痛，火毒疮殇，外治扭伤痛[13].

中成药中提子昔含量的测定方法有紫外分光光度

法[3J 、薄层光密度法[4J 、薄层扫描法[町、高效液相色

谱法[ 6-13 J 等.本试验建立了复方清开灵注射液中梳子

昔含量的高效液相色谱测定方法，并利用建立的方

法测定了同一厂家 3 个不同批号的复方清开灵注射

液中据子昔含量.本法具有操作简单、准确、重现性

好等优点，同时也为中药复方注射液提供了更加简

便、合理、可靠的质控方法.
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1 材料与方法

1. 1 仪器

美国 Waters 公司高效液相色谱仪(带有 Wa­

ters2695 液相泵， Waters2487 紫外检测器) ，电子分析

天平( FA2004N 型，上海精密科学仪器有限公司) ，台

式高速离心机( Centrifuge5804 , eppendorf 公司) . 

1. 2 试剂

对照品:插子昔(中国药品生物制品检定所，供

含量测定用，批号:1107493∞714 ，规格 :2O mg). 复

方清开灵注射液(广州环球生物药品有限公司，每 1

mL 相当于原生药1. 24 g ，批号: 0811∞1 、 0811002 、

0812002) ，甲醇(德国 CNW TECHNOLOGIES GmbH , 

批号: HX080945 ，色谱纯) ，乙脯(德国 MERCK

kGaA ，批号: 1473430-908 ，色谱纯) ，甲醇、磷酸等其

他试剂为国产分析纯，水为双蒸水.

1. 3 色谱和检测条件

色谱柱: Kromasil-C l8 柱 (250 mm X 4. 6 mm , 5 

μm) ;流动相:乙睛-水(体积比 13: 87) ;检测波长:

239 nm; 流速: 1. 0 mL . min - 1 ;柱温:室温;进样体

积:20μL

1. 4 对照晶溶液的制备

精密称取插子昔对照品 2.5 吨，置 50 mL 量瓶

中，加体积分数为 50% 甲醇榕解并稀释定容至刻度，

摇匀，制成每 1 mL 含 50 问的溶液，即质量浓度为

O. 050 mglmL，作为插子背对照品储备液.准确吸取

储备液 0.1 ， 0.2 ， 1.0 ， 2.0 ， 4.0 ， 5.0 mL，分别置于 10

mL 容量瓶中，用体积分数为 50% 甲醇稀释定容至刻

度，所得对照品溶液的质量浓度分别为 O. 5 , 1. 0 , 

5.0 , 10.0 ,20.0 ,25.0 J.LglmL. 

1. 5 供试晶溶液的制备

精密量取复方清开灵注射液 2 mL，置 7 mL 具塞

离心管中，精密加入磷酸溶液 O. 1 mL，提匀，置 2 -

1O"C放置 1 h ，取出，放至室温，离心(3000 r/min)20 

min，精密量取上清液 1 mL，置 10 mL 量瓶中，加体积

分数为 50% 甲醇稀释定容至刻度，摇匀，并通过

0.45μm 微孔滤膜过滤，取续滤液，即得.

1. 6 阴性样品溶液的制备

取处方中除报子外的其他药味，按处方比例制

成不含插子昔的阴性对照品，依1. 5 供试品溶液制

备方法配制阴性样品溶液.

2 结果

2. 1 专属性检查

分别精密吸取对照品洛液(质量浓度为 20

μglmL) 、供试品榕液及阴性样品榕液(均稀释 10

倍)按1. 3 色谱条件进样测定，色谱图见图1.结果表

明对照品与供试品溶液均分离至基线，且阴性样品

无干扰.
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图 1 对照品和样品中梳子昔的色谱图

Fig. 1 Chromatogram of geniposide in reference substance and 

sample 

2.2 线性关系的考察

在1. 3 色谱条件下，槌子昔分别在 6 个质量浓

度点，平行测定 3 次(均进样 20μL) ，记录峰面积.以

峰面积为纵坐标，对照品质量浓度 (μglmL) 为横坐

标，绘制标准曲线，回归方程为: y = 8 444. 9 x + 

1 296 , r = O. 999 9;结果表明在 0.5 - 25.0 μglmL 范

围内，插子昔峰面积与进样量呈良好的线性关系.

2.3 精密度试验

精密吸取插子昔对照品溶液，按1. 3 色谱条件

连续进样 6 次，每次进样 20μL 测定峰面积，计算其

RSD 为 0.689毛.结果表明仪器精密度良好.

2.4 重现性试验

精密吸取复方清开灵注射液(0811001) ，按1. 5

方法，平行操作制备 6 份供试品榕液，依1. 3 色谱条

件进样 20μL，测定峰面积，并计算质量浓度，结果平

均质量浓度为 O. 125 8 mglmL , RSD = O. 22 lJ毛.表明

本法重复性好.

2.5 (样品)稳定性试验

精密吸取复方清开灵注射液(0811001) ，按1. 5

方法，制备 1 份供试品洛液，按1. 3 色谱条件分别于

O 、 2 、 4 、 8 、 16 、 24 h 测定峰面积，计算其 RSD = 
0.65% .结果表明样品在 24 h 内稳定.

2.6 空白加标回收率试验

按照1. 4 方法制备 50μglmL 的储备液，精密量

取储备液 O. 1 、 0.2 、1. 0 、 2.0 、 4.0 ， 5.0 mL，用体积分

数为50% 甲醇稀释配制成6个不同标准工作液，按
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1. 3 色谱条件测定峰面积，得到标准曲线为 y=

28 084x + 2 104. 2 , r = O. 999 8. 然后再分别精密量取

储备液 4.0 、2.0 、1. 0 mL，用体积分数为 50% 甲醇稀

释成 20 、 10 ，5μglmL 3 种理论质量浓度的样品.精

密吸取不含插子昔的阴性对照品 1 mL 和上面配好

的 3 种理论质量浓度的样品 1 mL 混合，按1. 5 方法

操作，分别平行制备 3 份供试液，共制得 9 份供试

液，用 0.45μm 微膜过滤后分别进样 20μL，计算柜

子昔含量，求空白加标回收率，表 l 数据表明此色谱

条件下测定空白加标回收率良好.

2.7 加样回收率试验

精密吸取柜子音对照品 O. 1 mg，置于 10 mL 容

量瓶中，加体积分数为 50% 甲醇洛解并稀释定容至

刻度，摇匀备用.精密吸取复方清开灵注射液

(0811001) 1 mL 和上面配好的对照品溶液 1 mL 混

合，按1. 5 方法操作，制得 6 份供试液.过滤膜后分别

表 1 框子苦空白加标回收率试验结果

Tab. 1 Results of blank. and standard recovery test 
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进样 20μL，计算含量，求加样回收率，结果见表 2.

表 2 数据表明此色谱条件下测定槌子昔加样回收率

良好.

表 2 插子苦加样回收率试验结果

Tab.2 Results of recovery test n =6 

试验号
样品质量浓度/ 加入对照品质量 实测质量浓度/

回收率/% 平均回收率/%
(μg.mL-I) 浓度/(问. mL -1 ) (μg . mL -1 ) 

RSD/% 

6.48 5.00 11.45 99.40 100.30 0.73 

2 6.48 5.00 11.55 101. 40 

3 6 .48 5. ∞ 11. 51 100.60 

4 6.48 5.00 11.49 100.20 

5 6.48 5.00 11. 46 99.60 

6 6 .48 5. ∞ 11. 51 100.60 

2.8 样晶中梳子昔含量测定

将样品溶液按1. 5 方法处理后，经 0.45μm 滤

膜过滤，进样 20μL，分别定量测定提子昔的含量.结

果见表 3.

表 3 注射液中梳子昔质量浓度测定结果

Tab.3 Content determination of geniposide 

p(槌子音)/(mg.mL- 1 ) RSD/ 
批号

重复 l 重复 2 重复 3 平均值 % 

0811001 O. 125 1 O. 126 1 0.125 1 O. 125 4 0.46 

0811002 O. 125 5 O. 125 3 O. 125 4 O. 125 4 0.08 

0812002 O. 126 7 O. 127 1 O. 127 0 O. 127 0 0.21 

3 讨论

在配制插子昔标样的过程中，曾经尝试用不同

的溶剂来榕解槌子昔，分别为体积分数 70% 乙醇、纯

甲醇和体积分数 50% 甲醇，经过比较，得出由体积分

数 50% 甲醇溶解的效果较好，因此选择体积分数

50% 甲醇来溶解插子昔.

检测波长的确定:试验中，在 200 - 800 nm 波长

范围内对某一质量浓度的报子昔进行紫外扫描，图

谱显示框子昔在 239 nm 波长处有最大吸收，与文献

[ 1 ]槌子含量测定项下插子昔含量测定波长 238 nm 

基本一致，故采用 239 nm 作为检测波长.

流动相的选择:以乙睛-水以体积比 10: 90 、

15:85和 13:87 不同比例进行了试验对比，得出乙腊

-水(1 3: 87) 为流动相时，能使插子昔的分离效果得

到满意分离，保留时间也较合适.

色谱柱的选择:本试验曾经尝试了 2 个不同厂

家的色谱柱， Hypersil BDS-C I8柱 (250 mm x4.6 mm , 

5μm) 和 Kromasil-C l8柱 (250 mm x4.6 mm ，5μ时，

其中 Hypersil BDS-C I8柱的插子昔峰分离效果虽好，

但其柱效较低，而 Kromasil-C l8 t主不仅分离效果好，而
且其柱效较高.综合考虑，故选用 Kromasil-C l8柱作为
本试验的色谱柱.

插子是复方清开灵注射液的主要有效成分，所

含插子昔有解热、抗炎、抗菌和利胆等作用[l415]. 本
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试验利用高效液相色谱法测定复方清开灵注射液中

插子昔的含量，通过线性关系的考察、精密度、重现

性、稳定性、空白加标回收率及加样回收率等一系列

试验，建立了清开灵注射液中垢子昔的高效液相色

谱法含量测定方法，证明了该法在测定复方清开灵

注射液中梳子昔的含量中具有快速、准确、分离效果

好等优点，为中药复方注射液提供了更加快速、准确

的质量控制方法.

并利用建立的方法对同一厂家 3 个不同批号复

方清开灵注射液中插子昔含量进行了测定，分别为

O. 1254 、O. 125 4 、0.1270 mglmL，因此，初步确定本

注射液中含插子昔不得少于 0.1 mglmL. 
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