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ＨＰＬＣ法同时测定双石通淋胶囊中８个成分的含量
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摘要　目的：建立 ＨＰＬＣ法同时测定双石通淋胶囊中丹参素钠、京尼平苷酸、黄柏碱、丹酚酸 Ｂ、巴马汀、小
檗碱、苍术素、丹参酮ⅡＡ８个成分的含量。方法：采用ＣａｐｃｅｌｌＰａｋＭＧⅡＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）色谱

柱，流动相为乙腈 －０１％磷酸水 －水（含 ０１％磷酸和 ０２％三乙胺，ｐＨ＝６０），梯度洗脱，流速为
１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温为３０℃，进样量为１０μＬ，检测波长分别为２８０ｎｍ（０～１３４ｍｉｎ，丹参素钠）、２３８ｎｍ
（１３５～１７０ｍｉｎ，京 尼 平 苷 酸）、２８０ｎｍ（１７１～５１０ｍｉｎ，黄 柏 碱 和 丹 酚 酸 Ｂ）、３４５ｎｍ
（５１１１～７００ｍｉｎ，巴马汀和盐酸小檗碱）、３３６ｎｍ（７０１～７８０ｍｉｎ，苍术素）和２６８ｎｍ（７８１～９００ｍｉｎ，
丹参酮ⅡＡ）。结果：丹参素钠、京尼平苷酸、黄柏碱、丹酚酸Ｂ、巴马汀、小檗碱、苍术素、丹参酮ⅡＡ８个成分

在各自线性范围内线性关系良好，相关系数均≥０９９９５；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于
２０％；平均回收率分别为１０１３％、９８２％、９７３％、９８１％、９６６％、９７９％、９８７％、９９６％，ＲＳＤ均小于
２０％。３批样品中上述８个成分的含量范围分别为４４７～５５１、０９３～１４４、１００～１０７、５７２～８６７、
０６４～０６９、１６２～１９０、００５５～００８８、０２９～０４４ｍｇ·ｇ－１。结论：该方法快速、灵敏，专属性高，可用于
同时测定双石通淋胶囊中８个成分的含量。
关键词：双石通淋胶囊；高效液相色谱法；丹参素钠；京尼平苷酸；盐酸黄柏碱；丹酚酸Ｂ；巴马汀；小檗碱；苍
术素；丹参酮ⅡＡ
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ａｒｒａｎｇｅｓｗｉｔｈａｌｌｌｉｎｅａｒｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ≥ ０９９９５ａｎｄＲＳＤｓｏｆｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｓｔａｂｉｌｉｔｙ
ｌｅｓｓｔｈａｎ２０％Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｗｅｒｅ１０１３％，９８２％，９７３％，９８１％，９６６％，９７９％，９８７％，
９９６％，ｗｉｔｈＲＳＤｓｌｏｗｅｒｔｈａｎ２０％Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｔｈｅａｂｏｖｅｅｉｇｈｔｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｔｈｒｅｅｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｗａｓ
４４７－５５１ｍｇ·ｇ－１，０９３－１４４ｍｇ·ｇ－１，１００－１０７ｍｇ·ｇ－１，５７２－８６７ｍｇ·ｇ－１，０６４－０６９ｍｇ
·ｇ－１，１６２－１９０ｍｇ·ｇ－１，００５５－００８８ｍｇ·ｇ－１，０２９－０４４ｍｇ·ｇ－１，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙＣｏｎｃｌｕｓｉｏｎ：Ｔｈｅ
ｐｒｏｐｏｓｅｄｍｅｔｈｏｄｉｓｒａｐｉｄ，ｓｅｎｓｉｔｉｖｅａｎｄｓｐｅｃｉｆｉｃ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｅｉｔｈｔｃｏｍｐｏ
ｎｅｎｔｓｉｎＳｈｕａｎｇｓｈｉＴｏｎｇｌｉｎｃａｐｓｕｌｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＳｈｕａｎｇｓｈｉＴｏｎｇｌｉｎｃａｐｓｕｌｅｓ；ＨＰＬＣ；ｓａｌｖｉａｎｉｃａｃｉｄＡｓｏｄｉｕｍ；ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃａｃｉｄ；ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅ；
ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ；ｐａｌｍａｔｉｎｅ；ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ；ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｎ；ｔａｎｓｈｉｎｏｎｅⅡＡ

　　双石通淋胶囊是在精研清代名医程钟龄“程氏
萆分清饮”处方的基础上，结合中药现代药理研

究，利用现代制药技术和工艺研制而成，由粉萆、

关黄柏、败酱草、青黛、滑石、车前子、石菖蒲、茯苓、

苍术、丹参组成［１］，能够活血行气、清热解毒，具有消

炎、镇痛和利尿的作用，有效缓解患者的热涩淋痛之

症［２］。方中关黄柏具有清热燥湿，泻火除蒸，解毒疗

疮之功效［３］１５３，主要含有生物碱、内酯、酚酸、萜、苯丙

素等化学成分［４－５］，其中生物碱类是关黄柏的主要活

性成分，包含黄柏碱、巴马汀、小檗碱等［６］，具有明显

的抗菌、抗炎、调节心血管系统疾病、免疫调节、降血

糖等药理作用［５］；车前子具有清热利尿通淋、渗湿止

泻、明目、祛痰之功效［３］６９，主要含有多糖、苯乙醇苷、

环烯醚萜、三萜、黄酮、甾醇及生物碱等类化学成

分［７］，具有利尿、消炎、降血糖、降血压、调血脂、抗氧

化和调节免疫等药理作用［８］；苍术具有燥湿健脾、祛

风散寒、明目之功效［３］１６８，主要含有挥发油、糖、黄酮

等类化学成分，具有抗炎、抗肿瘤、促进胃排空、抗胃

溃疡等药理作用［９－１２］；丹参具有活血祛疲，通经止

痛，清心除烦，凉血消痈之功效［３］７７，主要含有丹参

素、丹酚酸、丹酚酮等化学成分［１３－１４］，具有抗炎、抗

氧化、抗凝血、抗纤维化、抗肿瘤和保护脏器等药理

作用［１５］。

双石通淋胶囊现行标准为国家食品药品监督管

理局标准 ＹＢＺ００３５２００８，该标准采用薄层扫描法测
定盐酸小檗碱的含量，测定误差较大，不能很好地对

双石通淋胶囊中盐酸小檗碱的含量进行准确定量测

定，目前未见双石通淋胶囊含量测定的其他报道。

为有效控制该制剂的质量，本研究采用ＨＰＬＣ法同时
测定制剂中丹参素钠、京尼平苷酸、黄柏碱、丹酚酸

Ｂ、小檗碱、巴马汀、苍术素、丹参酮ⅡＡ８个成分的含
量，为该制剂有效成分的测定及质量控制提供评价

方法。

１　仪器与试药
１１　仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（ＡｇｉｌｅｎｔＴｅｃｈ
ｎｏｌｏｇｉｅｓ公司）；ＣＰ２２４Ｓ型万分之一、ＢＰ２１０Ｄ型十万
分之一电子分析天平（赛多利斯科学仪器北京有限

公司）；ＳＫ７２００ＨＰ超声波清洗仪（上海科导超声仪器
有限公司）。

１２　试药
对照品丹参素钠（批号１１０８５５－２０１９１５，含量以

９７８％计）、京尼平苷酸（１１１８２８－２０１８０５，含量以
９８１％计）、盐酸黄柏碱（１１１８９５－２０１８０５，含量以
９４９％计）、丹酚酸 Ｂ（１１１５６２－２０１９１７，含量以
９６６％计）、盐酸巴马汀（１１０７３２－２０１８１２，含量以
９７６％计）、盐酸小檗碱（１１０７１３－２０２０１５，含量以
８５９％计）、苍术素（１１１９２４－２０１６０５，含量以９９８％
计）、丹参酮ⅡＡ（１１０７６６－２０２０２２，含量以９８９％计）
均购自中国食品药品检定研究院。乙腈为色谱纯，

水为Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超纯水，其他所用试剂均为分析纯。３
批双石通淋胶囊样品批号依次为 ２２１０１５、２３０２０７、
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２３０３０５，生产厂家为陕西摩美得气血和制药有限
公司。

２　方法与结果
２１　色谱条件

采用 ＣａｐｃｅｌｌＰａｋＭＧⅡＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６
ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈（Ａ）－０１％磷酸水溶液
（Ｂ）－水（含０１％磷酸、０２％三乙胺，ｐＨ６０）（Ｃ），
梯度洗脱，洗脱程序见表１，流速为１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱
温为３０℃，进样量为１０μＬ，检测波长分别为２８０ｎｍ
（０～１３４ｍｉｎ，丹参素钠）、２３８ｎｍ（１３５～１７０ｍｉｎ，京
尼平苷酸）、２８０ｎｍ（１７１～５１０ｍｉｎ，黄柏碱和丹酚酸
Ｂ）、３４５ｎｍ（５１１１～７００ｍｉｎ，巴马汀和小檗碱）、３３６
ｎｍ（７０１～７８０ｍｉｎ，苍术素）和２６８ｎｍ（７８１～９００
ｍｉｎ，丹参酮ⅡＡ）。

表１　梯度洗脱程序

Ｔａｂ１　Ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅ

时间

（ｔｉｍｅ）／ｍｉｎ

流动相比例（ｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｒａｔｉｏ）／％

Ａ Ｂ Ｃ

０～１６ ５～６５ ９５～９３５ ０

１６～１７ ６５ ９３５～０ ０～９３５

１７～３５ ６５～１３ ０ ９３５～８７

３５～４５ １３～２０ ０ ８７～８０

４５～６０ ２０～４３ ０ ８０～５７

６０～６１ ４３～６８ ０ ５７～３２

６１～９０ ６８～７３ ０ ３２～２７

２２　溶液的制备
２２１　对照品溶液　精密称取丹参素钠、京尼平苷
酸、盐酸黄柏碱、丹酚酸Ｂ、盐酸巴马汀、盐酸小檗碱、
苍术素、丹参酮ⅡＡ的对照品各适量，分别加７５％甲
醇水溶液适量使溶解，制成每 １ｍＬ含丹参素钠
５５２６ｍｇ、京尼平苷酸１４５２ｍｇ、黄柏碱１２５５ｍｇ、
丹酚酸 Ｂ９９０２ｍｇ、巴马汀 ０７４３７ｍｇ、小檗碱
２５６５ｍｇ、苍术素００５６９９ｍｇ、丹参酮ⅡＡ０５２７１
ｍｇ的单一对照品储备液。精密吸取上述对照品储备
液各１０ｍＬ，置同一２０ｍＬ量瓶中，加７５％甲醇水溶
液稀释至刻度，摇匀，即得混合对照品溶液。

２２２　供试品溶液　取１０粒本品的内容物，混匀，
研细，取约０５ｇ，精密称量，置具塞锥形瓶中，精密
加入７５％甲醇水溶液２５ｍＬ，密塞，称量，超声 （功率
３６０Ｗ，频率 ２８ｋＨｚ）处理 ３０ｍｉｎ，取出放冷，再称

量，用７５％甲醇水溶液补足减失的量，摇匀，滤过，取
续滤液，即得。

２２３　阴性样品溶液　按本品处方、制法，分别制
备缺少丹参、车前子、关黄柏及苍术的阴性样品，按

“２２２”项下方法制备各阴性样品溶液。
２３　专属性试验

分别精密吸取“２２”项下混合对照品溶液、供试
品溶液及阴性样品溶液各１０μＬ，按“２１”项色谱条
件进行分析，结果见图１。供试品溶液色谱图中基线
平稳，８个成分色谱峰峰形较好，且与相邻峰的分离
度均≥１５，阴性样品溶液在８个成分相对应的保留
时间位置无色谱峰出现。

２４　线性关系考察
精密吸取“２２１”项的混合对照品溶液０２、０５、

１、２、３、５ｍＬ，分别置５ｍＬ量瓶中，加７５％甲醇水溶液
稀释至刻度，摇匀，按“２１”项色谱条件进行分析。分
别以各成分峰面积 Ａ为横坐标，相应质量浓度 Ｃ
（μｇ·ｍＬ－１）为纵坐标进行线性回归，结果见表２。
２５　精密度考察

取“２２１”项下混合对照品溶液 ３ｍＬ，置于
５ｍＬ量瓶中，加７５％甲醇水溶液稀释至刻度，摇匀，
按“２１”项色谱条件，连续进样６次，测定各成分的
峰面积。结果丹参素钠、京尼平苷酸、黄柏碱、丹酚

酸Ｂ、巴马汀、小檗碱、苍术素、丹参酮ⅡＡ峰面积的

ＲＳＤ分别为 １２％、１７％、１４％、０５６％、０９４％、
０７０％、１１％、０７４％，表明仪器的精密度良好。
２６　稳定性试验

取批号为２２１０１５样品的供试品溶液，分别于制
备后０、６、１２、１８、２４ｈ进样分析，记录色谱图的峰面
积。结果丹参素钠、京尼平苷酸、黄柏碱、丹酚酸 Ｂ、
巴马汀、小檗碱、苍术素、丹参酮ⅡＡ峰面积的ＲＳＤ分
别为０９９％、１８％、０６７％、１３％、０２０％、０２６％、
０３１％、０７４％，表明供试品溶液在 ２４ｈ内稳定性
良好。

２７　重复性试验
取批号为２２１０１５的样品适量，按“２２２”项下

方法平行制备６份供试品溶液，进样分析，记录色谱
图的峰面积，按标准曲线计算样品中８个成分的含
量及ＲＳＤ。结果样品中丹参素钠、京尼平苷酸、黄柏
碱（按盐酸黄柏碱计）、丹酚酸 Ｂ、巴马汀（按盐酸巴
马汀计）、小檗碱（按盐酸小檗碱计）、苍术素、丹参酮

ⅡＡ的平均含量分别为 ５５３９、１４３６、１０４０、５７１８、
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１．丹参素钠（ｓａｌｖｉａｎｉｃａｃｉｄＡｓｏｄｉｕｍ）　２．京尼平苷酸（ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃａｃｉｄ）　３．黄柏碱（ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅ）　４．丹酚酸 Ｂ（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ）　５．巴马汀

（ｐａｌｍａｔｉｎｅ）　６．小檗碱（ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ）　７．苍术素（ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｎ）　８．丹参酮ⅡＡ（ｔａｎｓｈｉｎｏｎｅⅡＡ）

Ａ．混合对照品（ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ）　Ｂ．样品（ｓａｍｐｌｅ）　Ｃ．缺丹参的阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔＳａｌｖｉａｅＭｉｔｉｏｒｒｈｉｚａｅＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ）

Ｄ．缺车前子的阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔＰｌａｎｔａｇｉｎｉｓＳｅｍｅｎ）　Ｅ．缺关黄柏的阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔＰｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉＡｍｕｒｅｎｓｉｓ

Ｃｏｒｔｅｘ）　Ｆ．缺苍术的阴性样品（ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｏｕｔＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＲｈｉｚｏｍａ）

图１　ＨＰＬＣ色谱图

Ｆｉｇ１　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

表２　８个成分的线性关系考察
Ｔａｂ２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｆｏｒｅｉｇｈｔｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

成分　　　　　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　　　　

回归方程　　　

（ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ）　　　
ｒ

线性范围

（ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ）／（μｇ·ｍＬ－１）

丹参素钠（ｓａｌｖｉａｎｉｃａｃｉｄＡｓｏｄｉｕｍ） Ｃ＝０１５３０Ａ－０２５９６ ０９９９５ １１０５～２７６３

京尼平苷酸（ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃａｃｉｄ） Ｃ＝０１０７０Ａ＋０４０８７ ０９９９７ ２９０４～７２６０

盐酸黄柏碱（ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｃ＝０１４２３Ａ－０６６７４ ０９９９６ ２５１０～６２７５

丹酚酸Ｂ（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ） Ｃ＝００８１９４Ａ－０５５８５ ０９９９７ １９８０～４９５１

盐酸巴马汀（ｐａｌｍａｔｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｃ＝００２５６９Ａ－００８０２３ ０９９９８ １４８７～３７１８

盐酸小檗碱（ｂｅｒｂｅｒｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｃ＝００２４４１Ａ－０３２２１ ０９９９７ ５１３０～１２８２

苍术素（ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｎ） Ｃ＝００１００３Ａ－０００４５２１ ０９９９９ ０１１４０～２８５０

丹参酮ⅡＡ（ｔａｎｓｈｉｎｏｎｅⅡＡ） Ｃ＝００１０９７Ａ－０１５５４ ０９９９８ １０５４～２６３６

０６３９６、１６２５、００５５４０、０４３９８ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ分
别为 １８％、０８１％、１１％、１６％、１１％、１３％、
０６２％、０８１％，表明该方法的重复性良好。
２８　加样回收率试验

取批号为２２１０１５的样品的内容物适量，混匀，研

细，精密称取０２５ｇ，分别加入“２２１”项下的单一
对照品储备液 ０２６、０２６、０２０、０１５、０２２、０１６、
０２５、０２１ｍＬ，按“２２２”项下方法平行制备６份供
试溶液，按“２１”项下色谱条件进行测定，计算平均
回收率和ＲＳＤ，结果见表３。
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表３　加样回收率试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ３　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ

成分　　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　

称样量

（ｗｅｉｇｈｔ）／ｇ

样品含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／ｍｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／ｍｇ

测得量

（ｍｅａｓｕｒｅｄ）／ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

丹参素钠（ｓａｌｖｉａｎｉｃａｃｉｄＡｓｏｄｉｕｍ） ０２５１３ １３９２０ １４３６８ ２８５１９ １０１６ １０１３ ０４２
０２５１２ １３９１４ １４３６８ ２８５１９ １０１６
０２５３１ １４０１９ １４３６８ ２８６２９ １０１７
０２５３３ １４０３０ １４３６８ ２８５２２ １００９
０２５４５ １４０９７ １４３６８ ２８５６３ １００７
０２５４１ １４０７５ １４３６８ ２８６３５ １０１３

京尼平苷酸（ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃａｃｉｄ） ０２５１３ ０３６０９ ０３７７５ ０７２４２ ９６１ ９８２ １８
０２５１２ ０３６０７ ０３７７５ ０７３２０ ９８３
０２５３１ ０３６３５ ０３７７５ ０７２６８ ９６１
０２５３３ ０３６３７ ０３７７５ ０７４１７ １００１
０２５４５ ０３６５５ ０３７７５ ０７４２４ ９９８
０２５４１ ０３６４９ ０３７７５ ０７３７１ ９８６

黄柏碱（ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅ） ０２５１３ ０２６１４ ０２５１０ ０５００６ ９５５ ９７３ １８
０２５１２ ０２６１２ ０２５１０ ０５０４３ ９７０
０２５３１ ０２６３２ ０２５１０ ０５０７９ ９７６
０２５３３ ０２６３４ ０２５１０ ０５１２９ ９９４
０２５４５ ０２６４７ ０２５１０ ０５１３７ ９９３
０２５４１ ０２６４３ ０２５１０ ０５０２９ ９５３

丹酚酸Ｂ（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ） ０２５１３ １４３６９ １４８５３ ２８８６２ ９７５ ９８１ ０８１
０２５１２ １４３６４ １４８５３ ２８９１０ ９７９
０２５３１ １４４７２ １４８５３ ２９２４７ ９９５
０２５３３ １４４８４ １４８５３ ２９１３７ ９８６
０２５４５ １４５５２ １４８５３ ２９０１２ ９７３
０２５４１ １４５２９ １４８５３ ２９１０３ ９８１

巴马汀（ｐａｌｍａｔｉｎｅ） ０２５１３ ０１６０７ ０１６３６ ０３１７２ ９５６ ９６６ １７
０２５１２ ０１６０７ ０１６３６ ０３１７０ ９５５
０２５３１ ０１６１９ ０１６３６ ０３２２４ ９８１
０２５３３ ０１６２０ ０１６３６ ０３１８０ ９５３
０２５４５ ０１６２８ ０１６３６ ０３２０３ ９６３
０２５４１ ０１６２５ ０１６３６ ０３２４７ ９９１

小檗碱（ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ） ０２５１３ ０４０８４ ０４１０４ ０８０７５ ９７２ ９７９ １０
０２５１２ ０４０８２ ０４１０４ ０８０９７ ９７８
０２５３１ ０４１１３ ０４１０４ ０８１２３ ９７７
０２５３３ ０４１１６ ０４１０４ ０８０７９ ９６６
０２５４５ ０４１３６ ０４１０４ ０８１９８ ９９０
０２５４１ ０４１２９ ０４１０４ ０８２０１ ９９２

苍术素（ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｎ） ０２５１３ ００１３９２ ００１４２５ ００２８３２ １０１１ ９８７ １６
０２５１２ ００１３９２ ００１４２５ ００２８０１ ９８９
０２５３１ ００１４０２ ００１４２５ ００２７９３ ９７６
０２５３３ ００１４０３ ００１４２５ ００２８１９ ９９４
０２５４５ ００１４１０ ００１４２５ ００２８２３ ９９２
０２５４１ ００１４０８ ００１４２５ ００２７８２ ９６４

丹参酮ⅡＡ（ｔａｎｓｈｉｎｏｎｅⅡＡ） ０２５１３ ０１１０５ ０１１０７ ０２２０７ ９９５ ９９６ １３
０２５１２ ０１１０５ ０１１０７ ０２１８９ ９７９
０２５３１ ０１１１３ ０１１０７ ０２２０３ ９８５
０２５３３ ０１１１４ ０１１０７ ０２２１４ ９９４
０２５４５ ０１１１９ ０１１０７ ０２２４２ １０１４
０２５４１ ０１１１８ ０１１０７ ０２２３１ １００６
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２９　样品测定
取 ３批样品（批号分别为 ２２１０１５、２３０２０７、

２３０３０５），分别按“２２２”项下方法平行制备２份供
试品溶液，按“２１”项下色谱条件测定各成分峰面

积，根据回归方程计算各成分的含量（其中本品每１
ｇ含黄柏、小檗碱、巴马汀分别以盐酸黄柏碱、盐酸小
檗碱、盐酸巴马汀计），结果见表４。

表４　样品中含量测定结果
Ｔａｂ４　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ

批号

（ｌｏｔＮｏ．）

含量（ｃｏｎｔｅｎｔ）／（ｍｇ·ｇ－１，ｎ＝２）

丹参素钠

（ｓａｌｖｉａｎｉｃａｃｉｄＡ

ｓｏｄｉｕｍ）

京尼平苷酸

（ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃ

ａｃｉｄ）

盐酸黄柏碱

（ｐｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉｎｅ

ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ）

丹酚酸Ｂ

（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃ

ａｃｉｄＢ）

盐酸巴马汀

（ｐａｌｍａｔｉｎｅ

ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ）

盐酸小檗碱

（ｂｅｒｂｅｒｉｎｅ

ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ）

苍术素

（ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｎ）

丹参酮ⅡＡ
（ｔａｎｓｈｉｎｏｎｅ

ⅡＡ）

２２１０１５ ５５１ １４４ １０４ ５７２ ０６４ １６２ ００５５ ０４４

２３０２０７ ４５８ ０９３ １００ ６７８ ０６１ １６３ ００７４ ０２９

２３０３０５ ４４７ ０９８ １０７ ８６７ ０６９ １９０ ００８８ ０３９

３　讨论
３１　检测波长的选择

应用二极管阵列检测器在２００～４００ｎｍ对丹参
素钠、京尼平苷酸、黄柏碱、丹酚酸 Ｂ、巴马汀、小檗
碱、苍术素、丹参酮ⅡＡ进行光谱扫描，结果表明丹参

素钠等８个成分最大吸收波长从２３８～３４５ｎｍ相差
极大，因此，本文采用相关成分的最大吸收波长作为

检测波长：丹参素钠２８０ｎｍ、京尼平苷酸２３８ｎｍ、黄
柏碱和丹酚酸Ｂ２８０ｎｍ、巴马汀和小檗碱３４５ｎｍ、苍
术素３３６ｎｍ、丹参酮ⅡＡ２６８ｎｍ。同时，经二极管阵
列检测器分析，样品中的上述８个成分色谱峰均为
纯的色谱峰。

３２　色谱柱的选择
考察了ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）、

ＣａｐｃｅｌｌＰａｋＭＧⅡＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）和
ＡｇｉｌｅｎｔＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）色谱柱对８个
待测成分的影响，以各成分与相邻色谱峰的分离度

和峰形作为指标，最终选择 ＣａｐｃｅｌｌＰａｋＭＧⅡＣ１８色
谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）。
３３　流动相的选择

本试验对多种流动相系统进行了考察，以乙

腈－０１％磷酸进行梯度洗脱，结果样品中巴马汀色谱
峰与小檗碱色谱峰分离度较差；以乙腈－０２％三乙胺
进行梯度洗脱，结果样品中巴马汀色谱峰与小檗碱色

谱峰分离度大大增加，但丹参素钠、京尼平苷酸、丹酚

酸Ｂ与相邻杂峰的分离较差。最终，采用乙腈 －水
（含０１％磷酸）－水（含０１％磷酸、０２％三乙胺，ｐＨ
６０）作为流动相，结果样品中８个待测成分与杂质峰

分离较好，分离度均≥１５。
３４　提取方法与提取溶剂的选择

考察了不同提取溶剂（乙醇、甲醇、７５％甲醇水、
５０％甲醇水）、不同提取方法（超声、回流）、不同提取
时间（２０、３０、４５ｍｉｎ）以及不同溶剂量（２０、２５、５０
ｍＬ）对成分提取的影响，发现７５％甲醇水超声提取
３０ｍｉｎ时，各成分基本能被提取完全，故选择此条件
作为供试品溶液的制备方法。

３５　结论
本实验建立了 ＨＰＬＣ法同时测定双石通淋胶囊

中８个成分的含量，方法准确，重复性高，３批次样品
测定结果详见表４。但由于该制剂为独家品种，样本
量较少，后期将继续收集样本积累数据，为双石通淋

胶囊质量标准的制修订提供技术支持。

参考文献

［１］　方艳，王保安，赵争胜，等双石通淋胶囊对大鼠细菌性前列

腺炎的影响［Ｊ］．中成药，２０１６，３８（１１）：２４７２

ＦＡＮＧＹ，ＷＡＮＧＢＡ，ＺＨＡＯＺＳ，ｅｔａｌ．ＥｆｆｅｃｔｏｆＳｈｕａｎｇｓｈｉＴｏｎ

ｇｌｉｎｃａｐｓｕｌｅｓｏｎｂａｃｔｅｒｉａｌｐｒｏｓｔａｔｉｔｉｓｉｎｒａｔｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎＴｒａｄｉｔＰａｔ

Ｍｅｄ，２０１６，３８（１１）：２４７２

［２］　刘文洲，焦曙民，王保安双石通淋胶囊对非细菌性前列腺

炎的作用 ［Ｊ］．临床医学研究与实践，２０１９，４（１３）：５

ＬＩＵＷＺ，ＪＩＡＯＳＭ，ＷＡＮＧＢＡＥｆｆｅｃｔｏｆＳｈｕａｎｇｓｈｉＴｏｎｇｌｉｎｃａｐ

ｓｕｌｅｓｏｎｎｏｎ－ｂａｃｔｅｒｉａｌｐｒｏｓｔａｔｉｔｉｓ［Ｊ］．ＣｌｉｎＲｅｓＰｒａｃｔ，２０１９，４

（１３）：５

［３］　中华人民共和国药典２０２０年版一部［Ｓ］．２０２０：１５３，６９，

１６８，７７

ＣｈＰ２０２０ＶｏｌⅠ［Ｓ］．２０２０：１５３，６９，１６８，７７

［４］　刘江亭，李慧芬，崔伟亮川黄柏、关黄柏饮片和水煎液中３



　药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

） ·１３０９　 ·
　

种生物碱含量的比较研究［Ｊ］．山东中医药大学学报，２０１３，

３７（５）：４３７

ＬＩＵＪＴ，ＬＩＨＦ，ＣＵＩＷＬ．Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｒｅｅｋｉｎｄｓｏｆａｌｋａｌｏｉｄｉｎ

ｄｅｃｏｃｔｉｎｇｐｉｅｃｅｓａｎｄｄｅｃｏｃｔｉｏｎｏｆＰｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉＣｈｉｎｅｎｓｉｓＣｏｒｔｅｘ

ａｎｄＰｈｅｌｌｏｓｅｎｄｒｉＡｍｕｒｅｎｓｉｓＣｏｒｔｅｘ［Ｊ］．ＪＳｈａｎｄｏｎｇＵｎｉｖＴＣＭ，

２０１３，３７（５）：４３７

［５］　贾艾玲，王仁广，重雪莲，等不同生长年限黄檗树枝与关黄

柏中生物碱类成分相关性研究［Ｊ］．中国兽药杂志，２０１９，５３

（４）：４５

ＪＩＡＡＬ，ＷＡＮＧＲＧ，ＺＨＯＮＧＸＬ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅｒｅｌａｔｉｏｎ

ｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅａｌｋａｌｏｉｄｓｉｎｔｈｅｂｒａｎｃｈｅｓｏｆＰｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｏｎａｍｕ

ｒｅｎｓｅＲｕｐｒ．ａｎｄＰｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉＡｍｕｒｅｎｓｉｓＣｏｒｔｅｘｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｇｒｏｗｔｈ

ｙｅａｒｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎＪＶｅｔｅｒｉｎＤｒｕｇ，２０１９，５３（４）：４５

［６］　李先宽，冯杉，郑艳超，等黄柏与关黄柏的化学成分及生物

活性研究进展［Ｊ］．药物评价研究，２０１９，４２（５）：１０３３

ＬＩＸＫ，ＦＥＮＧＳ，ＺＨＥＮＧＹＣ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｐｒｏｇｒｅｓｓｏｎｃｈｅｍｉ

ｃａｌｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓａｎｄｂｉｏａｃｔｉｖｉｔｙｏｆＰｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉＣｈｉｎｅｎｓｉｓＣｏｒｔｅｘ

ａｎｄＰｈｅｌｌｏｄｅｎｄｒｉＡｍｕｒｅｎｓｉｓＣｏｒｔｅｘ［Ｊ］．ＤｒｕｇＥｖａｌＲｅｓ，２０１９，４２

（５）：１０３３

［７］　郑秀棉，杨莉，王峥涛车前子的化学成分与药理活性研究

进展［Ｊ］．中药材，２０１３，３６（７）：１１９０

ＺＨＥＮＧＸＭ，ＹＡＮＧＬ，ＷＡＮＧＺＴＲｅｓｅａｒｃｈｐｒｏｇｒｅｓｓｏｎｃｈｅｍｉ

ｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｉｃａｌａｃｔｉｖｉｔｙｏｆＳｅｍｅｎＰｌａｎｔａｇｉｎｉｓ

［Ｊ］．ＪＣｈｉｎＭｅｄＭａｔｅｒ，２０１３，３６（７）：１１９０

［８］　李冲冲，龚苏晓，许浚，等车前子化学成分与药理作用研究

进展及质量标志物预测分析［Ｊ］．中草药，２０１８，４９（６）：１２３３

ＬＩＣＣ，ＧＯＮＧＳＸ，ＸＵＪ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｐｒｏｇｒｅｓｓｏｎｃｈｅｍｉｃａｌ

ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｉｃａｌｅｆｆｅｃｔｓｏｆＳｅｍｅｎＰｌａｎｔａｇｉｎｉｓａｎｄ

ｐｒｅｄｉｃｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｏｎＱ－ｍａｒｋｅｒ［Ｊ］．ＣｈｉｎＴｒａｄｉｔＨｅｒｂＤｒｕｇｓ，

２０１８，４９（６）：１２３３

［９］　邓爱平，李颖，吴志涛，等苍术化学成分和药理的研究进展

［Ｊ］．中国中药杂志，２０１６，４１（２１）：３９０４

ＤＥＮＧＡＰ，ＬＩＹ，ＷＵＺＴ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｐｒｏｇｒｅｓｓｏｎｃｈｅｍｉｃａｌ

ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｉｃａｌｅｆｆｅｃｔｓｏｆＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＲｈｉｚｏｍａ

［Ｊ］．ＣｈｉｎａＪＣｈｉｎＭａｔｅｒＭｅｄ，２０１６，４１（２１）：３９０４

［１０］　于艳，袁媛，贾天柱，等苍术炮制前后化学成分及药理作用

研究近况［Ｊ］．时珍国医国药，２０１６，２７（１）：１８９

ＹＵＹ，ＹＵＡＮＹ，ＪＩＡＴＺ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅｃｈａｎｇｅｓｏｆｃｈｅｍｉｃａｌ

ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓａｎｄｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｉｃａｌｅｆｆｅｃｔｓｏｆｒａｗａｎｄｐｒｏｃｅｓｓｅｄＡｔ

ｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＲｈｉｚｏｍａ［Ｊ］．ＬｉｓｈｉｚｈｅｎＭｅｄＭａｔｅｒＭｅｄＲｅｓ，２０１６，２７

（１）：１８９

［１１］　毛坤，向丽娟，张虎，等湖北茅苍术挥发性化学成分的研究

［Ｊ］．时珍国医国药，２０１４，２５（１１）：２６２２

ＭＡＯＫ，ＸＩＡＮＧＬＪ，ＺＨＡＮＧＨ，ｅｔａｌ．Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆｉｎｖｏｌａｔｉｌｅ

ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｆｒｏｍＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｅｓｌａｎｃｅａｉｎＨｕｂｅｉＰｒｏｖｉｎｃｅ

［Ｊ］．ＬｉｓｈｉｚｈｅｎＭｅｄＭａｔｅｒＭｅｄＲｅｓ，２０１４，２５（１１）：２６２２

［１２］　刘利利，刘颖新，毛群芳，等ＨＰＬＣ法同时测定苍术 －玄参

药对中 ４种活性成分的含量［Ｊ］．药物分析杂志，２０１６，３６

（１）：８１

ＬＩＵＬＬ，ＬＩＵＹＸ，ＭＡＯＱＦ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ｆｏｕｒｅｆｆｅｃｔｉｖｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｈｅｒｂａｌｐａｉｒｒｈｉｚｏｍｅｏｆＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｅｓ

ｌａｎｃｅａ－ＲａｄｉｘＳｃｅｏｐｈｕｌａｒｉａｅｂｙＨＰＬＣ［Ｊ］．ＣｈｉｎＪＰｈａｒｍＡｎａｌ，

２０１６，３６（１）：８１

［１３］　马晓晶，杨健，马桂荣，等中药丹参的现代化研究进展［Ｊ］．

中国中药杂志，２０２２，４７（１９）：５１３１

ＭＡＸＪ，ＹＡＮＧＪ，ＭＡＧＲ，ｅｔａｌ．ＭｏｄｅｒｎｉｚａｔｉｏｎｏｆＣｈｉｎｅｓｅｍｅｄｉ

ｃｉｎｅＲａｄｉｘＳａｌｖｉａｅＭｉｌｔｉｏｒｒｈｉｚａｅ：ａｒｅｖｉｅｗ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＪＣｈｉｎＭａｔｅｒ

Ｍｅｄ，２０２２，４７（１９）：５１３１

［１４］　纪国力，周伟，巴然然，等双标多测法测定丹参配方颗粒中

６个酚酸类成分［Ｊ］．药物分析杂志，２０２３，４３（８）：１３２６

ＪＩＧＬ，ＺＨＯＵＷ，ＢＡＲＲ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ６ｐｈｅｎｏｌｏｃａｃ

ｉｄｓｉｎＤａｎｓｈｅｎｆｏｒｍｕｌａｇｒａｎｕｌｅｓｂｙｔｗｏｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓｆｏｒ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｌｔｉｐｌｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＣｈｉｎＪＰｈａｒｍ

Ａｎａｌ，２０２３，４３（８）：１３２６

［１５］　冯科冉，李伟霞，王晓艳，等丹参化学成分、药理作用及其

质量标志物（Ｑ－Ｍａｒｋｅｒ）的预测分析［Ｊ］．中草药，２０２２，５３

（２０）：６０９

ＦＥＮＧＫＲ，ＬＩＷＸ，ＷＡＮＧＸＹ，ｅｔａｌ．Ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓａｎｄ

ｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｉｃａｌａｃｔｉｏｎｆｏｒＳａｌｖｉａｅＭｉｌｔｉｏｒｒｈｉｚａｅＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａ

ａｎｄｐｒｅｄｉｃｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｏｎｑｕａｌｉｔｙｍａｒｋｅｒｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎＴｒａｄｉｔＨｅｒｂ

Ｄｒｕｇｓ，２０２２，５３（２０）：６０９

（本文于２０２３年９月１３日收到）


