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［摘　 要］ 　 为了测定蒲地蓝消炎颗粒中黄芩的含量。 采用 Ｃ１８ 柱（５ μｍ，２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ），在室

温下，以甲醇－０．３％磷酸溶液（４５ ∶ ５５）为流动相，以 ２８０ ｎｍ 为检测波长，流速为 １．０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，建立了

高效液相色谱测定方法。 黄芩苷在 １０．０８ ～ １５１．２ μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好，Ｒ２ ＝ ０．９９９９，平均回

收率为 ９９．８％，ＲＳＤ 为 １．０３％。 该方法准确、简便、快速，可用于控制蒲地蓝消炎颗粒中黄芩的含量。
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　 　 蒲地蓝消炎颗粒是运用中兽医传统理论，在中

华人民共和国卫生部《部颁标准》第三册所载“蒲

地蓝消炎片”的基础上研制的中兽药三类新药。 处

方由黄芩、蒲公英、板蓝根和苦地丁四味药材组成。

该药是采用提取精制的方法制成的中药颗粒剂，具

有清热解毒，抗炎消肿之效，用于鸡传染性支气管
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炎诱发的咳喘证。 收载在中华人民共和国卫生部

《部颁标准》第三册的蒲地蓝消炎片原标准无含量

测定方法。 为更好的控制蒲地蓝消炎颗粒的质量，

参考文献方法，研究建立了采用反相高效液相法测

定蒲地蓝消炎颗粒中黄芩苷的含量测定方法。

１　 仪器与材料

１．１　 仪器 　 岛津 ＬＣ２０ 高效液相色谱仪；安捷伦

１１００ 型高效液相色谱仪；色谱柱 Ｋｒｏｍａｓｉｌ １００－５－

Ｃ１８ （５ μｍ，２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ）；电子天平 （型号

ＢＰ２１１Ｄ）购自德国塞托里斯公司。

１．２　 试药与试剂　 黄芩苷对照品（批号为 １１０７１５－

２０１１１７，标识含量为 ９１．７％）来源于中国食品药品

检定研究院；蒲地蓝消炎颗粒样品（每 １ ｇ 相当于

原生药 １．５ ｇ）三批，批号分别 ２０１２０２０３、２０１２０２０４、

２０１２０２０５，来源于江西新世纪民星动物保健品有限

公司；甲醇为色谱醇，天津市科密欧化学试剂有限

公司生产；水为纯化水，其余试剂均为分析纯。

２　 方法与结果

２．１ 　 色谱条件 　 流动相：甲醇 － ０． ３％磷酸溶液

（４５ ∶ ５５）；流速：１．０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长 ２８０ ｎｍ；柱

温：室温；进样量：１０ μＬ。

２．２　 溶液的制备

２．２．１　 对照品溶液的制备　 取黄芩苷对照品适量，

精密称定，加甲醇少许使溶解，加 ５０％甲醇稀释，制

成每 １ ｍＬ 含 ０．２５ ｍｇ 的黄芩苷对照品贮备液（实

际浓度为 ０．２５２ ｍｇ ／ ｍＬ），精密量取黄芩苷对照品

贮备液 ５ ｍＬ，置 ２５ ｍＬ 容量瓶中，加 ５０％甲醇溶液

稀释至刻度（实际浓度为 ５０．４ μｇ ／ ｍＬ），即得。

２．２．２　 供试品溶液的制备　 取蒲地蓝消炎颗粒适

量，研细，取细粉约 ０．３ ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶

中，精密加入 ５０％甲醇 １００ ｍＬ，密塞，称定重量，超

声处理（功率 ３００ Ｗ，频率 ５０ ｋＨｚ）２０ ｍｉｎ，放冷，再

称定重量，用 ５０％甲醇补足减失的重量，摇匀，滤

过，即得。

２．２．３　 阴性对照溶液的制备　 按处方及制法制备

不含黄芩的阴性制剂，取黄芩阴性制剂，按供试品

溶液的制备方法制成阴性对照溶液。

２．３　 系统适用性和专属性试验　 精密量取上述对

照品溶液、供试品溶液及阴性对照溶液各 １０ μＬ，注

入液相色谱仪，按 ２．１ 项色谱条件测定，结果理论

塔板数以黄芩苷峰计算为 ７０１６，供试品色谱图中黄

芩苷峰与临峰分离良好，分离度为 ３．９２，阴性对照

色谱在与对照品色谱相同保留时间处无干扰峰

（图 １）。 结果表明，系统适用性可以满足检测要

求；处方中其他成分对黄芩定量检测无干扰，专属

性能满足检测要求。
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（Ａ：Ｒａｄｉｘ ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉａｅ；Ｂ： Ｐｕｄｉｌａｎ Ａｎｔｉ－ｉｎｆｌａｍｍａｔｏｒｙ Ｇｒａｎｕｌｅ；Ｃ： Ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉａｅ Ｒａｄｉｘ ｎｅｇａｔｉｖｅ ｃｏｎｔｒｏｌ）

图 １　 专属性试验色谱图（Ａ、Ｂ、Ｃ 分别为黄芩苷、蒲地蓝消炎颗粒供试品、黄芩阴性对照）
Ｆｉｇ １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｓｐｅｃｉｆｉｃ ｔｅｓｔ

２．４　 线性关系考察 　 取黄芩苷对照品贮备液（浓
度 ０．２５２ ｍｇ ／ ｍＬ），分别精密吸取 １、２、５、１０、１５ ｍＬ，
置 ２５ ｍＬ 容量瓶中，加 ５０％甲醇至刻度，按上述色

谱条件，分别进样 １０ μＬ，按上述色谱条件测定峰面

积。 以峰面积为纵坐标（Ｙ），以进样浓度为横坐标

（Ｘ），进行线性回归，得回归方程 ｙ＝３９．３９６ｘ－２．１７９７，
Ｒ２ ＝ ０．９９９９（ｎ ＝ ５），黄芩苷在 １０．０８ ～ １５１．２ μｇ ／ ｍＬ
范围内线性关系良好。
２．５　 准确度 　 采用加标回收的方法，在已知含量

的蒲地蓝消炎颗粒中，加入一定质量的黄芩苷对照

品，按供试品溶液制备方法制备，使其制备后在供

试品中的量为其限度值的 １００％，共制备 ６ 份。 再

按 ２．１ 项色谱条件测定峰面积，计算黄芩苷的量，
用实测值与供试品中含有量之差，除以加入对照品

量，计算黄芩苷回收率，即得。
回收率 Ｒ（１００％） ＝ （实测量－供试品中含有

量） ／添加量×１００％
测定结果，黄芩苷的回收率在 ９８．４％ ～ １０１．４％

之间，平均回收率为 ９９．８％，ＲＳＤ 为 １．０３％，结果见

表 １。

表 １　 加样回收率试验
Ｔａｂ １　 Ｒｅｃｏｖｒｉｅｓ ｏｆ Ｂａｉｃａｌｉｎ ｉｎ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ

序号 样品重量 ／ ｇ 黄芩苷含量
／ ｍｇ

黄芩苷添加量
／ ｍｇ

测得黄芩苷
总含量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均值 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

１ ０．１５４６ ２．５２２ ３．０１ ５．５３８ １００．２

２ ０．１４８３ ２．４１９ ３．０１ ５．４０８ ９９．３

３ ０．１５１１ ２．４６４ ３．０１ ５．４７８ １００．１

４ ０．１４９０ ２．４３０ ３．０１ ５．４２６ ９９．５

５ ０．１４８２ ２．４１７ ３．０１ ５．３７９ ９８．４

６ ０．１５１９ ２．４７７ ３．０１ ５．５３１ １０１．４

９９．８ １．０３
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２．６　 精密度　 取供试品（批号为 ２０１２０２０３）溶液，
精密量取 １０ μＬ，按 ２．１ 色谱条件重复进样 ６ 次，测
得黄芩苷峰面积 ＲＳＤ 为 １．１９％，结果见表 ２。

表 ２　 精密度试验

Ｔａｂ ２　 Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ
序号 峰面积 平均峰面积 ＲＳＤ ／ ％

１ １９６６．６

２ １９９１．３

３ １９６２．５

４ ２００４．６

５ １９７６．８

６ ２０２３．５

１９８７．５５ １．１９

２．７　 耐用性 　 取同一批蒲地蓝消炎颗粒（批号为

２０１２０２０３）样品，按 ２．２ 项下方法制成供试品溶液，
保持流动相比例和流速不变，在岛津 ＬＣ２０ 高效液

相色谱仪和 Ａｇｉｌｅｎｔ１１００ 色谱仪上分别使用 Ｋｒｏｍａｓｉｌ
１００－５－Ｃ１８ （５ μｍ，２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ）柱和 Ａｇｉｌｅｎｔ
ＸＤＢ－Ｃ１８ 柱（４．６ ｍｍ×１５０ ｍｍ，５ ｕｍ）色谱柱，于
２０ ℃，３０ ℃，４０ ℃条件下进行测试，考察方法的耐

用性，结果表明该方法能够耐受不同液相色谱仪，
色谱柱，柱温等因素的小范围变化，测得蒲地蓝消

炎颗粒中黄芩苷的含量无明显差异，说明耐用性良

好，结果见表 ４。

表 ４　 耐用性试验

Ｔａｂ ４　 ｓｅｒｖｉｃｅａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ
仪器 岛津 ＬＣ２０ 高效液相色谱仪 Ａｇｉｌｅｎｔ１１００ 高效液相色谱仪

色谱柱 Ｋｒｏｍａｓｉｌ １００－５－Ｃ１８ Ａｇｉｌｅｎｔ ＸＤＢ－Ｃ１８ 柱

柱温 ／ ℃ ２０ ３０ ４０ ２０ ３０ ４０

含量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） １６．１１ １６．１７ １６．１５ １６．１９ １６．１２ １６．１５

２．８　 稳定性试验　 取供试品（批号为 ２０１２０２０３）的
样品，按 ２．２ 项下方法制成供试品溶液，立即测定，
再在 ２、４、６、８ ｈ 的时间点进行测定，结果 ＲＳＤ 为

１．０８％，表明测定值在 ８ ｈ 内基本稳定，结果见表 ３。

表 ３　 稳定性试验

Ｔａｂ ３　 Ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ
时间 峰面积 平均峰面积 ＲＳＤ ／ ％

０ ２０１９．７

２ ２０１８．１

４ ２０２９．４

６ １９８１．１

８ １９８６．２

２００６．９０ １．０８

２．９　 样品含量测定 　 取 ３ 批蒲地蓝消炎颗粒（批
号分别为 ２０１２０２０３、２０１２０２０４、２０１２０２０５） 分别按

２．２项下方法制备供试品溶液，精密吸取对照品溶

液与供试品溶液各 １０ μＬ，上机测定峰面积，通过外

标法计算黄芩苷的含量，结果见表 ５。

表 ５　 样品含量测定结果（单位：ｍｇ ／ ｇ）
Ｔａｂ ５　 Ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ （ｕｎｉｔ：ｍｇ ／ ｇ）

批号
含量 １

／ （ｍｇ·ｇ－１）
含量 ２

／ （ｍｇ·ｇ－１）
平均值

／ （ｍｇ·ｇ－１）

２０１２０２０３ １６．０９ １６．１９ １６．１４

２０１２０２０４ １６．２８ １６．３６ １６．３２

２０１２０２０５ １６．３５ １６．５９ １６．４７

３　 讨论与结论

３．１　 含量测定成分的选择　 蒲地蓝消炎颗粒处方

源于中华人民共和国卫生部《部颁标准》第三册

“蒲地蓝消炎片”，是由黄芩、蒲公英、板蓝根、苦地

丁四味药材提取精制制成的中药颗粒剂，具有清热

解毒，抗炎消肿之效，用于鸡传染性支气管炎诱发

的咳喘证。 黄芩为该制剂的君药，其主要成分为黄

芩苷。 黄芩苷具有显著的生物活性，具有抑菌、利
尿、抗炎、降胆固醇、抗血栓形成、缓解哮喘、泻火解

毒、止血、安胎、抗变态反应及解痉作用，也为哺乳

动物肝脏涎酶的特异性抑制剂，具有调节某些疾病

的作用，也具有较强的抗癌反应生理效能，故选择

·２５·
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黄芩苷作为含量测定成分。 采用 ＨＰＬＣ 测定蒲地

蓝消炎颗粒中黄芩苷的含量，操作简便，黄芩苷在

１０．０８～１５１．２ μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好，方法准

确度、精密度、日内稳定性和耐用性均能达到检测

要求。
３．２　 样品前处理方法的选择　 黄芩苷是一种黄酮

类化合物，具有显著的生物活性。 其提取分离方法

主要有水浴回流提取法，水提酸沉法、醇提酸沉法、
有机溶剂超声法等方法。 参考《中华人民共和国兽

药典》２０１５ 年版二部双黄连口服液含量测定项下

前处理方法，本试验采用 ５０％甲醇作为溶剂，超声处

理 ２０ ｍｉｎ，结果证明该方法能够较为完全地提取出

蒲地蓝消炎颗粒中的黄芩苷，并且阴性对照无干扰。
３．３　 结论　 用高效液相法测定蒲地蓝消炎颗粒中

黄芩苷的含量，方法简便，准确，灵敏度高，回收率

好，可有效控制该制剂中主药黄芩的含量。
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