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摘要　目的：通过超高效液相色谱法分析蒲地蓝消炎口服液的化学成分。方法：采用ＷａｔｅｒｓＣ１８色谱柱（型号为Ｘｂｒｉｄｇｅ），

该色谱柱填料颗粒直径为５μｍ，色谱柱的长度为２５０ｍｍ，色谱柱内经为４６ｍｍ，柱温３０℃。进样量为１０μＬ，流动相采
用乙腈（Ａ相）和０２％磷酸水溶液（Ｂ相）的二元体系进行梯度洗脱，超高效液相色谱法方法严谨性考察，包括线性关系、
精密度、重复性、稳定性和加样回收试验考察，基于超高效液相色谱法方法具有严谨性的前提下，对蒲地蓝消炎口服液中

成分的含量进行测定。结果：１）线性考察结果显示回归方程、相关系数和线性范围分别是：结果表明黄芩苷在９０５９～
１４４９３６μｇ范围内与峰面积呈良好的线性关系，其回归方程为Ｙ＝１７４６５Ｘ＋２２８７９（ｒ＝０９９９９）；菊苣酸得回归方程Ｙ＝
３９７２８Ｘ＋１５５２０（ｒ＝０９９９８），在５４８～５４８５μｇ范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系。２）精密度试验结果显示，
黄芩苷峰面积的ＲＳＤ＝０１８％，菊苣酸峰面积的ＲＳＤ＝０１６％，结果表明超高效液相仪器精密度良好。３）稳定性试验结
果显示黄芩苷峰面积的ＲＳＤ＝０９６％，菊苣酸峰面积的ＲＳＤ＝０８７％，符合色谱峰相对峰面积的ＲＳＤ＜３％则说明稳定性
良好，提示蒲地蓝消炎口服液供试品溶液２４ｈ内稳定性良好。４）重复性试验研究结果显黄芩苷峰面积的ＲＳＤ＝０９９％，
菊苣酸峰面积的ＲＳＤ＝１０６％，符合色谱峰相对峰面积的ＲＳＤ＜３％表示重复性良好，提示蒲地蓝消炎口服液供试品溶液
的重复性良好。５）加样回收试验结果显示黄芩苷对照品溶液、菊苣酸对照品溶液平均回收率分别为 １０５８８７％、
９９０３３％，ＲＳＤ分别为１０３％、１１１％，提示高相液相检测方法所测加样回收率结果可靠。６）３个不同批次的蒲地蓝消炎
口服液中黄芩苷成分和菊苣酸成分的含量差异无统计学意义，另外３批蒲地蓝消炎口服液的相似度检测结果也比较相
近。结论：超高效液相色谱法的操作简单，方法严谨性强，可作为蒲地蓝消炎口服液质量控制的有效方法，而不同批次蒲

地蓝消炎口服液中有效成分含量未见明显差异，且相似度高。

关键词　超高效液相色谱法；蒲地蓝消炎口服液；黄芩苷；菊苣酸；精密度；稳定性；重复性；专属性
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中图分类号：Ｒ２８４１ 文献标识码：Ａ ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１６７３－７２０２．２０１９．０４．０１１

　　蒲地蓝消炎口服液的药物组成主要有蒲公英、
苦地丁、板蓝根、黄芩等４味中药，四味药经过现代
化提取工艺制备而成中药口服制剂，具有清热解毒

凉血，消肿散结利咽的功效，临床上对咽炎［１］、扁桃

体炎［２］具有治疗效果，近来也有现代药理研究表

明［３４］，蒲地蓝消炎口服液具有抗菌、抗病毒、提高免

疫力、抗炎、抗氧化等作用，对于“脾常不足”的小儿

更适用，对小儿手足口病［５６］也具有良好的临床治疗

效果。蒲地蓝消炎口服液方中有效成分众多，蒲公

英为君药，专入肝经、胃经，善清泄热毒，朱丹溪指

出；“蒲公英花味胃甘属土，入太阴阳明经”，不仅有

利湿泄毒之功，可使热邪从小便而泄，但气性甘平，

而不损脾土；而且蒲公英可去阳明之热兼可消肿散

结，疏肝散滞。菊苣酸为方中君药蒲公英中的一种

酚酸类化合物，集抗炎、抗菌、抗病毒、解热和促免疫

等作用于一体［７］。黄芩既能消肿，又能入血分而清

热解毒，尤善泻上中焦之热，黄芩可入肺胃经，在蒲

地蓝消炎口服液中可作为引经药引药直达病所，其

中含量较高的活性成分为黄芩苷，具有抗菌、抗病

毒、清除氧自由基、解热、镇静、调节免疫等作用［８］；

２０１５年版《中华人民共和国药典》中记载了方法对
产品中的黄芩苷、菊苣酸的含量进行了测定［９］，该方

法由于检测耗时较长，不利于生产过程中对产品进

行质量控制，本文采用超超高效液相色谱法对蒲地

蓝消炎口服液进行质量评价与控制，以缩短中间体

检测时间，提高检测效率。

１　仪器与试药
１１　仪器　Ｗａｔｅｒｓ超高效液相（型号：２６９５型），其
中Ｗａｔｅｒｓ氘灯（ＰＤＡ，型号：２９９８型）。购买于上海
卓精电子科技有限公司的电子分析天平（型号：

ＢＳＡ２２０型）和超声波清洗器（型号：ＡＳ３１２０）；购买
于上海摩速科学器材有限公司的超纯水系统（型号：

ＭｉｌｌｉＱ型）。
１２　试药　于中国药品生物制品检定所购买黄芩

苷对照品和菊苣酸对照品，批号分别为 １１０７１５
２０１０１６、１１１７５２２００９０２。广州丹旺贸易有限公司购
买色谱纯乙腈和甲醇，批号分别为：Ａ９９８４、６７５６１。
于山东佰仟化工有限公司购买的磷酸分析纯（ＡＲ
级，批号：７６６４３８２）。
１３　分析药品　蒲地蓝消炎口服液由济川药业集
团有限公司，国药准字 Ｚ２００３００９５，选择 １３１１２６３、
１３１１２１８、１３１１２８５，３个不同批次。
２　方法与结果
２１　色谱条件　采用 ＷａｔｅｒｓＣ１８色谱柱（型号为
Ｘｂｒｉｄｇｅ），该色谱柱填料颗粒直径为５μｍ，色谱柱的
长度为２５０ｍｍ，色谱柱内经为４６ｍｍ，柱温３０℃。
进样量为１０μＬ，流动相采用乙腈（Ａ相）和０２％磷
酸水溶液（Ｂ相）的二元体系进行梯度洗脱，具体的
梯度洗脱程序和流速见表１。

表１　梯度洗脱程序（１０）

时间（ｍｉｎ） 流速（ｍＬ／ｍｉｎ）

００ １１
９５ １１
１００ １６
２２０ １６
２２５ １１
２３０ １１

２２　对照品溶液配制　精密称取４８１８ｍｇ黄芩苷
对照品，放置于２５ｍＬ量瓶中，加甲醇至刻度定容，
充分摇晃均匀，即得已知浓度黄芩苷对照品溶液；精

密称取１３７ｍｇ菊苣酸对照品，放置于１００ｍＬ量瓶
中，加２０ｍＬ乙腈和８０ｍＬ水定容并，充分摇晃均
匀，既得已知浓度菊苣酸对照品溶液。

２３　供试品溶液配制　精密量取５ｍＬ蒲地蓝消炎
口服液，放置于 ５０ｍＬ量瓶中，加 １２５ｍＬ乙腈和
３７５ｍＬ水定容，摇匀，即得蒲地蓝消炎口服液供试
品溶液。

２４　专属性试验　取１０μＬ黄芩苷对照品溶液、菊
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苣酸对照品溶液，根据２１的色谱条件进行专属性
试验，结果显示黄芩苷对照品溶液菊苣酸对照品溶

液具有良好的专属性。

２５　线性关系考察　精密量取已知浓度黄芩苷对
照品溶液０５ｍＬ、１ｍＬ、２ｍＬ、４ｍＬ、８ｍＬ，分别置
１０ｍＬ量瓶中，用甲醇依次稀释成不同浓度的黄芩苷
对照品溶液，按照“２１”项下色谱方法进样。以峰面
积积分值（Ｙ）的自然对数为纵坐标，以进样量的自
然对数（Ｘ）为横坐标，进行线性回归。精密量取已
知浓度菊苣酸对照品溶液 １０ｍＬ、７５ｍＬ、４ｍＬ、
２ｍＬ、１ｍＬ，分别置２５ｍＬ量瓶中，用比例为２０∶８０
乙腈和水依次稀释成不同浓度的菊苣酸对照品溶

液，方法同黄芩苷进行线性回归。见表２。

表２　对照品的线性关系考察结果

成分 回归方程 相关系数 线性范围（μｇ）

黄芩苷 Ｙ＝１７４６５Ｘ＋２２８７９ ０９９９９ ９０５９～１４４９３６
菊苣酸 Ｙ＝３９７２８Ｘ＋１５５２０ ０９９９８ ５４８～５４８５

２６　精密度试验　精密吸取同一蒲地蓝消炎口服
液供试品溶液，在２１色谱条件和室温仪器等相同
的情况下，连续进样６次，记录峰面积，结果显示，黄
芩苷峰面积的相对标准偏差（ＲｅｌａｔｉｖｅＳｔａｎｄａｒｄＤｅｖｉ
ａｔｉｏｎ，ＲＳＤ）＝０１８％，菊苣酸峰面积的 ＲＳＤ＝
０１６％，结果表明超高效液相仪器精密度良好。
２７　稳定性试验　取同一批号供试品溶液以检验
供试品溶液的稳定性，分别室温放置０、３、６、９、１２、
１８、２４ｈ后进行 ＨＰＬＣ检测，并记录峰面积，本研究
稳定性结果显示黄芩苷峰面积的 ＲＳＤ＝０９６％，菊
苣酸峰面积的 ＲＳＤ＝０８７％，符合色谱峰相对峰面
积的ＲＳＤ＜３％则说明稳定性良好，提示蒲地蓝消炎
口服液供试品溶液 ２４ｈ内稳定性良好。见表 ３、
表４。

表３　黄芩苷稳定性相似度评价结果

指标
稳定性

１
稳定性

２
稳定性

３
稳定性

４
稳定性

５
平均

值

ＲＳＤ
（％）

稳定性１１０００ ０９９７ ０９９８ ０９９９ ０９９７ ０９９７ ０９４
稳定性２０９９７ １０００ ０９９５ ０９９７ ０９９８ ０９９９ ０９６
稳定性３０９９７ ０９９９ １０００ １０００ ０９９９ １０００ ０９８
稳定性４０９９９ ０９９９ ０９９５ ０９９９ １０００ ０９９９ １０６
稳定性５０９９７ ０９９６ １０００ １０００ ０９９７ ０９９９ １０２

２８　重复性试验　精密量取６份同一批号供试品
溶液，进行短时间内的ＨＰＬＣ连续重复性测试，连续
进样，并根据已知浓度的黄芩苷和菊苣酸，本研究结

果显黄芩苷峰面积的 ＲＳＤ＝０９９％，菊苣酸峰面积
的ＲＳＤ＝１０６％，符合色谱峰相对峰面积的 ＲＳＤ＜

３％表示重复性良好，提示蒲地蓝消炎口服液供试品
溶液的重复性良好。

表４　菊苣酸稳定性相似度评价结果

指标
稳定性

１
稳定性

２
稳定性

３
稳定性

４
稳定性

５
平均

值

ＲＳＤ
（％）

稳定性１１０００ ０９９７ ０９９６ ０９９９ ０９９７ ０９９７ ０８５
稳定性２０９９７ １０００ ０９９６ ０９９７ ０９９９ ０９９９ １８８
稳定性３０９９７ ０９９９ １０００ １０００ ０９９８ １０００ ０８３
稳定性４０９９９ ０９９９ ０９９９ ０９９６ １０００ ０９９９ ０８９
稳定性５０９９７ ０９９９ １０００ １０００ ０９９７ ０９９５ ０８２

２９　回收率试验　精密吸取已知含量的蒲地蓝消
炎口服液供试品溶液６份，每份均为５ｍＬ，分别置
于５０ｍＬ容量瓶中，每一份均精密加入等量已知浓
度的黄芩苷对照品溶液、菊苣酸对照品溶液，加入超

纯水稀释至刻度定容混合均匀后，进行加样回收试

验的检测，根据２１的色谱条件进行检测并计算加
样回收率。结果显示黄芩苷对照品溶液、菊苣酸对

照品溶液平均回收率分别为１０５８８７％、９９０３３％，
ＲＳＤ分别为 １０３％、１１１％，提示高相液相检测方
法所测加样回收率结果可靠。见表５。

表５　加样回收试验结果

成分
样品中含量

（ｍｇ）
添加量

（ｍｇ）
测得量

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均值

（％）
ＲＳＤ
（％）

黄芩苷 １１７１ ０９４３ １８５９ １１１６４９１１３２７１
１１７１ ０９４３ １８６２ １１４４０４
１１７１ ０９４３ １８６ １１３７６
１４８４ ０２６９ ０３７７ １００８９９１００３５７
１４８４ ０２６９ ０３７５ ９８６４２ １０３
１４８４ ０２６９ ０３７８ １０１５３
０６７ ０５５６ ０９７５ １０３９０２１０４０３３
０６７ ０５５６ ０９７３ １０４０８
０６７ ０５５６ ０９７６ １０４１１６

菊苣酸 ０５２４ ０４２９ ０７８１ ９９０７９ ９９１１７
０５２４ ０４２９ ０７７６ ９６９７７
０５２４ ０４２９ ０７８７ １０１２９４
０４６５ ０３８６ ０６７９ ９９０８６ ９９１４７
０４６５ ０３８６ ０６７７ ９８４６３ １１１
０４６５ ０３８６ ０６８１ ９９８９２
０４０６ ０３４２ ０５７７ ９９５８２ ９８８３４
０４０６ ０３４２ ０５７４ ９７７１４
０４０６ ０３４２ ０５７６ ９９２０５

２１０　样品检测结果　取１３１１２６３、１３１１２１８、１３１１２８５
等３个不同批次号的蒲地蓝消炎口服液，根据２２
供试品溶液配制，每批样品都根据２１的色谱条件
进行重复测试３次，蒲地蓝消炎口服液中成分的含
量取３次测定的平均值，结果显示如表５所示，３个
不同批次的蒲地蓝消炎口服液中黄芩苷成分和菊苣

酸成分的含量未见明显差异。另外３批蒲地蓝消炎
口服液的相似度检测结果也比较相近。见表６。
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图１　蒲地蓝消炎口服液超超高效液相色谱图
　　注：１菊苣酸，２黄芩苷

表６　３个不同批次蒲地蓝消炎口服液中成分的含量
和不同批次相似度（ｍｇ／ｍＬ）

成分 批次号１３１１２６３ 批次号１３１１２１８ 批次号１３１１２８５

黄芩苷 ０２６４ ０３０６ ０２７６
菊苣酸 １０７９７ １０６９６ １０７２８
相似度 ０９９６ ０９９８ ０９９７

３　讨论
蒲地蓝消炎口服液的超高效液相色谱法检测的

过程中，分别采用紫外可见分光光度计及二极管阵
列检测器在２１０～４００ｎｍ波长范围内分析黄芩苷对
照品和菊苣酸对照品和蒲地蓝消炎口服液供试品溶

液，发现当检测波长是３２６ｎｍ时菊苣酸有最大吸收
峰，而检测波长为２７８ｎｍ和３１５ｎｍ时，黄芩苷均可
见最大吸收峰，为了同时检测到高含量的黄芩苷和

菊苣酸，参阅文献得［１０］，由于黄芩苷在蒲地蓝消炎

口服液样品中含量较高，而菊苣酸在蒲地蓝消炎口

服液样品中含量偏低，有研究表明在３２６ｎｍ处测定
黄芩苷与原方法选定的３１５ｎｍ测定结果基本一致。
因此为提高菊苣酸的检测灵敏度，只能选择３２６ｎｍ
波长，因为在这个波长处可同时获得２种成分最大
吸收峰并测定２种成分的含量。

在蒲地蓝消炎口服液高效液相检测时间方面，

根据《中华人民共和国药典》２０１５年版中蒲地蓝消
炎口服液关于黄芩（黄芩苷）的基础检测指标不变

的同时，增加了其中蒲公英（菊苣酸）含量指标的检

测，但在《中华人民共和国药典》中蒲公英（菊苣酸）

的检测采用的是长达６５ｍｉｎ的单针进样分析。因
此，仅在蒲地蓝消炎口服液配制液的检测过程，单批

次的４针检测时间就长达２６０ｍｉｎ［１１１３］，这大大的增
加了产品的制备和检测的周期，所以本研究中使用

的检测方法对此进行了优化，可同时对黄芩苷、菊苣

酸含量进行检测分析，还大大的缩短了检测时间，故

而有利于减少蒲地蓝消炎口服液中间体配置液在待

检测时的污染风险，降低生产、分析成本，提高产品

生产的控制力度。

研究建立的超高效液相色谱法同时测定黄芩苷

及菊苣酸的含量，操作简便，结果准确，重复性好，适

用于蒲地蓝消炎口服液生产过程中的质量控制。本

文以３批蒲地蓝消炎口服液的超高液相色谱图建立
共有模式，相似度 ＞０９９，采用图谱聚类分析方法，
所有样品聚为一类，聚类趋势与相似度计算结果一

致［１４］，符合超高效液相色谱图要求，可以作为评价

蒲地蓝消炎口服液质量的方法。中药超高效液相色

谱法技术是中药质量控制的成熟方法，中药复方成

分多、靶点多，对具有多种有效成分，且相互间可发

生直接影响，单一或几个成分不能体现整体复方的

特点，在中成药生产、检验和研究过程中起到重要作

用［１５１６］。本文采用超高效液相色谱法法对蒲地蓝消

炎口服液质量进行评价，从整体上判断和控制蒲地

蓝消炎口服液质量，在控制工艺稳定性、确保不同批

次产品质量稳定方面具有现实意义。
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