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摘要　目的：探讨高效液相色谱法测定消银胶囊中苦参碱和牛蒡苷的含量，阐释中药合理配伍的科学内涵。方法：精密量
取１０μＬ的样品进样量或对照品溶液，采用２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ的色谱柱，选择流动相的条件是在乙腈和０１％磷酸
（１２∶８８）的中以１ｍＬ／ｍｉｎ的流速开展实验，柱温为３０℃，检测波长为２３０ｎｍ，根据高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）指纹图谱的
梯度洗脱程序进行试验，并在ＬＣｓｏｌｕｔｉｏｎ色谱工作站上进行指纹图谱分析消银胶囊中苦参碱和牛蒡苷的含量。结果：通过
ＨＰＬＣ指纹图谱分析，牛蒡苷和苦参碱对照品分别于供试品溶液的色谱峰保留时间一致，且阴性对照溶液未对其造成干扰
影响。牛蒡苷此在０１４～３５μｇ范围内线性关系良好；苦参碱在０１～２０μｇ范围内线性关系良好。牛蒡苷加样回收率
试验结果中平均回收率为 ９９８０％，ＲＳＤ为 ２０１％；苦参碱加样回收率试验结果中平均回收率为 １０８２４％，ＲＳＤ为
１９７％。不同批次消银胶囊中牛蒡苷和苦参碱的含量差异无统计学意义（Ｐ＞００５），平均每粒消银胶囊中牛蒡苷含量为
０８１７ｍｇ，苦参碱为０４３７ｍｇ。结论：高效液相色谱法可用于消银胶囊中苦参碱和牛蒡苷含量测定，进而对该药物进行质
量控制。
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　　消银胶囊主要由苦参、牛蒡子、牡丹皮、赤芍等
１３味中药材提取研制而成，目前是独家生产品种。
其中牛蒡子疏散风热、透疹消肿，苦参清热燥湿、杀

虫止痒和余下药物共奏清热凉血，养血润燥，祛风止

痒之效。临床上多运用消银胶囊治疗白疵中归属于

血热风燥和血虚风燥的证型，其临床表现多为皮疹
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为基底鲜红色的点滴状，表面覆有较干燥的银白色

鳞屑，或薄或厚，若基底淡红色瘙痒较甚等［１４］。按

照我国国家药品标准工作提高的要求，本研究制定

了ＨＰＬＣ分别测定芍药苷和苦参碱含量的方法，使
其与《中国药典》２０１０版中中药制药标准得到统一
和提升，更加有效地控制消银胶囊的质量［５７］。

１　仪器与试剂
１１　仪器　高效液相色谱（ＨＰＬＣ）（岛津２０１０ＣＨＴ
高效液相色谱仪）；小型超声波清洗器（型号：ＦＲ１０
系列，杭州法兰特超声波科技有限公司）。

１２　试剂　购于中国食品药品检定研究院牛蒡苷
对照品（批号：１１０８１９２００５０５）和苦参碱对照品（批
号：７７０８０５２００５０８）。
１３　分析样品　取３个不同生产批次分别编号为
００１、００２、００３的消银胶囊（陕西摩美得制药有限公
司；国药准字Ｚ２００００１１０）；规格：０３ｇ。
２　方法与结果
２１　色谱条件　精密量取１０μＬ的样品进样量或
对照品溶液，采用２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ的色谱柱
（ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＣ１８柱），选择流动相的条件是在乙腈
和０１％磷酸（１２∶８８）的中以１ｍＬ／ｍｉｎ的流速开展
实验，柱温为３０℃，检测波长为２３０ｎｍ，根据 ＨＰＬＣ
指纹图谱的梯度洗脱程序进行试验，并在 ＬＣｓｏｌｕｔｉｏｎ
色谱工作站上进行指纹图谱分析。

２２　对照品溶液制备　精密称取购于中国食品药
品检定研究院牛蒡苷对照品和苦参碱对照品置于容

量瓶中，甲醇溶解，制成８０μｇ的对照品溶液。阴性
对照溶液的制备：按照消银胶囊的处方比例制备缺

少牛蒡子和苦参的浓缩药液，即为阴性对照溶液。

２３　供试品溶液制备　取３个不同生产批次分别
编号为００１、００２、００３的消银胶囊的内容物，用研磨
器研细，精密取１５ｇ，置于精准的５０ｍＬ容量瓶中
以甲醇定容后加塞密封，采用精密电子天平称定重

量，放入５００Ｗ的小型超声波清洗器处理３０ｍｉｎ，放
冷，称重并以甲醇补足失重，摇匀，滤过，取续滤液，

即得供试品溶液。

２４　专属性试验　根据２３制备的供试品溶液，采
用薄层层析的方法对消银胶囊中的苦参碱和牛蒡苷

进行专属性试验，结果显示苦参碱和牛蒡苷各自的

专属性均良好。

２５　线性范围试验　根据１１制备的牛蒡苷和苦
参碱对照品溶液，分别精密取 ０μＬ、２μＬ、６μＬ、
８μＬ、１０μＬ、１６μＬ、２０μＬ，分别编号１～７并连续进
样，以峰面积为Ｙ轴，５μＬ进样浓度为Ｘ轴，绘制标

准曲线，并根据对照品的回归方程计算各有效成分

在各自浓度范围内的线性关系。以对照品为横坐

标，峰面积的自然对数为纵坐标进行回归，得牛蒡苷

回归方程 ｌｎＹ＝４８０７７Ｘ６７５３５（Ｒ２＝０９９９３），因
此在０１４～３５μｇ范围内线性关系良好。见图１；
得苦参碱回归方程 ｌｎＹ＝１６７９Ｘ６０８０８（Ｒ２ ＝
０９９９８），因此在 ０１～２０μｇ范围内线性关系良
好［８９］。见图２。

图１　牛蒡苷线性考察结果

图２　苦参碱线性考察结果

２６　中间精密度试验　精密吸取１０μＬ同一供试
品溶液，连续进样５次，结果显示相对标注偏差ＲＳＤ
是０８８％，精度度良好。
２７　供试品溶液稳定性试验　精密吸取１０μＬ同
一供试品溶液，配置后分别放置０、２、４、８、１６、２４、４８
ｈ后进样检测，结果显示４８ｈ内供试品溶液基本稳
定，ＲＳＤ０９７％。
２８　重复性试验　精密吸取１０μＬ同一供试品溶
液，在相同色谱条件，相同液相分析仪上检测５次，
结果显示标准偏差ＲＳＤ为０９０％，重复性良好。
２９　回收率试验　取６份同一批次供试品溶液，根
据１１制备的供试品溶液，编号 ＡＦ并分别加入２
ｍＬ牛蒡苷和苦参对照品溶液，计算供试品在 ＨＰＬＣ
中的加样回收率。牛蒡苷加样回收率试验结果中平

均回收率为９９８０％，ＲＳＤ为２０１％。见表１；苦参
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碱加样回收率试验结果中平均回收率为１０８２４％，
ＲＳＤ为１９７％。见表２；显示牛蒡苷和苦参碱加样
回收率试验良好，ＨＰＬＣ严谨性高［１０１１］。

表１　牛蒡苷加样回收率试验结果

编号
取样量

（ｇ）
样品含量

（ｍｇ）
测得量

（ｇ）
回收率

（％）
平均回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

Ａ ０８０４６ ２１８９ ２３５９ ９９２９
Ｂ ０７４０５ ２０１５ ２３７６ １０１３３
Ｃ
Ｄ

０７５８３
０７６９７

２０６３
２０９６

２４０８
２４００

９９５７
９９４２

９９８０ ２０１

Ｅ ０７５３４ ２０９４ ２４３１ １０００９
Ｆ ０７４０１ ２０９２ ２４３０ １０１８１

表２　苦参碱加样回收率试验结果

编号
取样量

（ｇ）
样品含量

（ｍｇ）
测得量

（ｇ）
回收率

（％）
平均回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

Ａ ０７９８９ １１４２４ ２４０７６ １１０２９
Ｂ ０７７７０ １１１０５ ２３５３９ １０８１２
Ｃ
Ｄ

０７８６８
０７７５２

１１２５０
１１１７２

２３６４１
２３３８５

１０７７７
１０５６４

１０８２４ １９７

Ｅ ０７８５４ １１２３０ ２３４０４ １１０６９
Ｆ ０７５５１ １０９８７ ２３５２０ １０８２１

２１０　样品测定结果
２１０１　消银胶囊 ＨＰＬＣ指纹图谱　由图３、４得，
通过ＨＰＬＣ指纹图谱分析，牛蒡苷和苦参碱对照品
分别于供试品溶液的色谱峰保留时间一致，且阴性

对照溶液未对其造成干扰影响。

２１０２　牛蒡苷和苦参碱含量测定　不同批次消银
胶囊中牛蒡苷和苦参碱的含量差异无统计学意义

（Ｐ＞００５），每粒消银胶囊中牛蒡苷平均含量为
０８１７ｍｇ，苦参碱为０４３７ｍｇ。见表３。

表３　消银胶囊中牛蒡苷和苦参碱含量

批次 牛蒡苷含量（ｍｇ／粒） 苦参碱含量（ｍｇ／粒）

００１ ０８２５ ０４３２
００２ ０８１９ ０４４１
００３ ０８０８ ０４３９
平均值 ０８１７ ０４３７

３　讨论
３１　流动相的选择　本研究结合前期工作，根据本
团队所查阅的资料［１２１６］，分别用甲醇水（４７∶５３）系
统、乙腈０１％磷酸（１２∶８８）系统，研究结果显示甲
醇水系统和乙腈０１％磷酸系统均可以有效分离苦
参碱和牛蒡苷，但是甲醇系统中容易产生特异倒峰

干扰操作等导致基线噪声较高，故最终选择乙腈
０１％磷酸，并采用三乙胺调节 ＰＨ至８０作为流动
相。为了进一步降低基线噪声，获得最好的共有峰

形，本研究对磷酸水的浓度进行了考察，分别用

０１％、０２％、０３％的磷酸水溶液进行比较，发现乙
腈０１％磷酸水溶液作为流动相的分离效果最好，
能够分离出最低基线噪声且峰形最好。

图３　牛蒡苷高效液相指纹图谱
　　注：Ａ牛蒡苷对照品溶液，Ｂ消银胶囊供试品溶液，Ｃ阴性对照

溶液

图４　苦参碱高效液相指纹图谱
　　注：Ａ苦参碱对照品溶液，Ｂ消银胶囊供试品溶液，Ｃ阴性对照

溶液

３２　ＨＰＬＣ严谨性考察意义　线性考查在某一个浓
度或峰高（面积）情况下进行样品分析是否是准确

的，而准确的概念就是要成线性，换句话说，在这个

范围内，待测样品面积要与浓度成正比，即符合紫外

检测器的朗伯比尔定律，因为只有这样，在这个范围

内浓度与面积成正比，分析结果才是准确的。而加

样回收率包括绝对回收率和相对回收率，本研究涉

及的是相对回收率；相对回收率严格来说有２种，一
种是回收试验法，一种是加样回收试验法［１７１８］。而

本研究的目的主要是为了考察 ＨＰＬＣ的严谨性，因
此选用加样回收试验法，也就是是在已知浓度样品

中加入药物，来和标准曲线比，标准曲线也是在基质

中加药物［１０］。
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