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RP-HPLC 法测定复方消银颗粒中没食子酸、黄芩苷和黄芩素的含量 *

梁波 1，张颖 2，张雅婷 2，姜雯 2**

（1．哈密地区药品检验所，哈密 839000；2．新疆医科大学第六附属医院，乌鲁木齐 830000）

摘要　目的：建立 RP-HPLC 法同时测定复方消银颗粒中没食子酸、黄芩苷和黄芩素 3 个化学成分含量。

方法：采用 Shim-pack ODS（250 mm×4.6 mm，5 μm）色谱柱，以乙腈（A）-0.1 % 磷酸水溶液（B）为流

动相，梯度洗脱（0~22 min，3%A → 10%A；22~35 min，10%A → 35%A；35~50 min，35%A → 28%A），流速 
1.0 mL·min-1，检测波长为 280 nm，柱温 35 ℃。结果：没食子酸、黄芩苷和黄芩素质量浓度分别在

3.57~49.98 μg·mL-1（r=0.999 5）、4.032~40.32 μg·mL-1（r=0.999 4）和 3.278~16.390 μg·mL-1（r=0.999 3）
范围内呈良好线性关系，平均回收率在 98.74%~100.1% 范围内，RSD 在 0.49%~1.5% 范围内；3 批样品中没

食子酸、黄芩苷和黄芩素含量分别为 0.153~0.154、0.256~0.258、0.113~0.114 mg·g-1。结论：本方法可为复

方消银颗粒多指标质量评价及控制提供科学依据。
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Abstract　Objective：To establish an RP-HPLC method for simultaneous determination of three components
（gallic acid，baicalin and baicalein）in compound Xiaoying granules．Methods：The samples were separated 

on a Shim-pack ODS column（250 mm×4.6 mm，5 μm）by gradient elution with acetonitrile（A）-0.1% 
phosphoric acid aqueous solution（B）（0-22 min，3%A → 10%A；22-35 min，10%A → 35%A；35-50 
min，35%A → 28%A）at a flow rate of 1.0 mL·min-1．The detection wavelength was set at 280 nm．The 
column temperature was maintained at 35 ℃．Results：The calibration curves of gallic acid，baicalin and baicalein 
were in good linearity over the ranges of 3.57-49.98 μg·mL-1（r=0.999 5），4.032-40.32 μg·mL-1（r=0.999 4）
and 3.278-16.390 μg·mL-1（r=0.999 3），respectively；their average recoveries were 98.74%-100.1% with 
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RSD values of 0.49%-1.5%．The contents of the above-mentioned compounds in samples were 0.153-0.154 mg·g-1，

0.256-0.258 mg·g-1 and 0.113-0.114 mg·g-1，respectively．Conclusion：The method could be used for the 
comprehensive quality control of compound Xiaoying granules．
Keywords：traditional Chinese medicine experience prescription；compound Xiaoying granules；gallic acid；

baicalin；baicalein；HPLC

复方消银颗粒是按照中医理论组方的现代中药

复方制剂，处方来源于新疆一老中医多年临床经验

方，由黄芩、没食子、司卡摩尼亚脂、苦豆子、阿纳其

根 5 味中药经提取、纯化加工制成，具有清除碱性异

常粘液质，燥湿，止痒之功效，用于肌肤瘙痒、体癣、牛

皮癣等。复方消银颗粒处方中，黄芩具有抗菌、抗病

毒、抗癌、保肝、利胆、利尿等广泛的药理作用，黄芩苷

和黄芩素是黄芩中主要的化学成分［1-5］。没食子中含

有大量的没食子酸，它能与蛋白质结合，具有抗菌、抗氧

化、抗自由基等多种生物学活性［6-8］。查阅高效液相色

谱法测定没食子酸、黄芩苷和黄芩素的有关文献［9-15］，

同时测定上述 3 种指标成分的文献报道较少。本文

建立反相高效液相色谱法同时测定复方消银颗粒中

没食子酸、黄芩苷和黄芩素的含量。经方法学考察，

该方法具有简便、准确、重复性好等优点，可用于复方

消银颗粒的质量控制。

1　仪器与试药

岛津公司 LC-20A 型高效液相色谱仪：SPD-20A
紫外检测器、LC-20AB 溶剂输送泵、SIL-20A 自动

进样器、CTO-20A 柱温箱、LC-Solution 数据工作站；

Shim-pack ODS 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm；填

料：十八烷基硅烷键合硅胶；岛津制作所），梅特勒 -
托利多公司 AB135-S 电子天平；北京赛多利斯天平

有限公司 Sartorius BS110S 型电子天平；四川沃特尔

科技发展有限公司 WP-UP-IV-10 型 Water Purifier
实验室专用超纯水机；昆山市超声仪器有限公司

KQ-100 DE 型数控超声波清洗器。

复方消银颗粒（新疆医科大学第六附属医院，批

号 140721、140723、140726）；对照品没食子酸（批号

111871-201203）、黄芩苷（批号 110715-201318）和

黄芩素（批号 111595-201306）购自中国食品药品检

定研究院；乙腈、甲醇为色谱纯，磷酸为优级纯，水为

重蒸水，其余试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2.1　色谱条件

采用 Shim-pack ODS 色谱柱（250 mm×4.6 mm，

5 μm），流动相为乙腈（A）-0.1%磷酸水溶液（B），梯度洗

脱（0~22 min，3%A → 10%A；22~35 min，10%A → 35%A；

35~50 min，35%A → 28%A），流速为 1.0 mL·min-1，

检测波长 280 nm，柱温 35 ℃，进样量 10 μL。在上

述色谱条件下，取混合对照品及供试品溶液各 10 μL
进样。样品色谱中的 3 个化学成分峰与其相邻峰

均能达到很好的分离，且分离度大于 1.5，色谱图见 
图 1。

1. 没食子酸（gallic acid）　2. 黄芩苷（baicalin）　3. 黄芩素（baicalein）

图 1　混合对照品（A）、样品（B）、缺没食子阴性样品（C）、缺黄芩阴性

样品（D）色谱图

Fig. 1　HPLC chromatograms of mixed reference substances（A），
sample（B），negative sample without Quercus infectoria（C）and 
negative sample without Scutellaria baicalensis（D）
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2.2　溶液的制备

2.2.1　对照品储备液　精密称取黄芩苷、黄芩素、没

食子酸的对照品适量，分别置 25 mL 量瓶中，以甲醇

溶解并稀释至刻度，分别制成每 1 mL 含黄芩苷 201.6 
μg、黄芩素 163.9 μg、没食子酸 178.5 μg 的单一成分

溶液，即得。

2.2.2　供试品溶液　取复方消银颗粒适量，研细，精

密称定 2 g，置于 100 mL 量瓶中，加入 40% 甲醇至

刻度，超声处理 30 min（功率 40 W，频率 100 kHz）
使其完全溶解，放冷，加入 40% 甲醇水溶液定容至

刻度，摇匀，经 0.45 μm 微孔滤膜过滤，取续滤液， 
即得。

2.2.3　阴性样品溶液　按处方比例及生产制备方法，

分别制备不含没食子和不含黄芩的阴性样品，按照

“2.2.2”项下的制备方法制成阴性样品溶液。

2.3　线性关系考察

分别精密吸取质量浓度为 201.6 μg·mL-1 的黄

芩苷对照品储备液 0.5、1.0、2.0、3.5、5.0 mL，质量

浓度为 163.9 μg·mL-1 的黄芩素对照品储备液 0.5、
1.0、1.5、2.0、2.5 mL，质量浓度为 178.5 μg·mL-1 的

没食子酸对照品储备液 0.5、1.0、3.0、5.0、7.0 mL，将
它们分别按由低到高的次序依次加入至 5 个 25 mL
量瓶中，再分别加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得系列

混合对照品溶液。取上述系列混合对照品溶液各 10 
μL，按“2.1”项下色谱条件进行分析，以对照品溶液

浓度 X（μg·mL-1）为横坐标，峰面积 Y 为纵坐标，绘

制标准曲线并进行回归计算，得 3 个指标成分的回归

方程，结果见表 1。

表 1　3 种指标成分的线性关系

Tab. 1　Linearity of 3 components

成分

（component）

线性范围

（linear range）/
（μg·mL-1 ）

r
回归方程

（regression equation）

没食子酸

（gallic acid）
3.57~49.98 0.999 8 Y=1.58×104X+6.33×104

黄芩苷

（baicalin）
4.032~40.32 0.999 7 Y=7.48×104X+8.60×104

黄芩素

（baicalein）
3.278~16.39 0.999 1 Y=1.72×104X+9.56×104

2.4　精密度试验

取复方消银颗粒（批号 140723），按“2.2.2”项下

方法制备供试品溶液，精密吸取 10 μL，连续按上述

“2.1”项下色谱条件进样 5 次，测定没食子酸、黄芩苷

和黄芩素峰面积，其 RSD 分别为 1.2%、0.79%、1.3%。

结果表明，仪器精密度良好。

2.5　稳定性试验

取复方消银颗粒（批号 140723），按“2.2.2”项下

方法制备供试品溶液，室温下放置，按“2.1”项下色

谱条件，分别于 0、2、4、6、8 和 12 h 进样分析，测定 3
个待测成分的峰面积，分别计算 0~12 h 各成分色谱

峰峰面积的 RSD（n=5）：没食子酸为 1.2%、黄芩苷为

1.4%、黄芩素为 1.0%，表明供试品溶液中上述 3 个成

分于室温放置 12 h 内均稳定。

2.6　重复性试验

取复方消银颗粒（批号 140723），按“2.2.2”项下

方法平行制备 6 份供试品溶液，精密吸取 10 μL，按
“2.1”项下色谱条件，进样测定 3 个指标成分的峰面

积，并计算其含量。结果没食子酸、黄芩苷、黄芩素的

平均含量分别为 0.154、0.258、0.113 mg·g-1，RSD 分

别为 1.8%、1.3%、1.3%，表明重复性良好。

2.7　加样回收率试验

精密称取已知含量的复方消银颗粒（批号

140723）约 1.0 g，共 10 份，分别置 100 mL 量瓶中，

其中第一份为空白，其余 9 份平均分为 3 组，每组

分别精密加入 178.5 μg·mL-1 没食子酸对照品溶

液 0.5、1、1.5 mL，201.6 μg·mL-1 黄芩苷对照品溶

液 0.5、1、2 mL，163.9 μg·mL-1 黄芩素对照品溶液

0.5、0.8、1.5 mL，再加 40% 甲醇水溶液定容至刻度，按

“2.2.2”项下方法制备供试溶液，按“2.1”项色谱条件进

样分析，记录峰面积，以外标法计算加样回收率，结果见 
表 2。
2.8　样品含量的测定

取复方消银颗粒 3 批（批号 140721、140723、
140726），分别按“2..2.2”项下方法制备供试品溶液，

精密吸取供试品溶液 10 μL，按“2.1”项下色谱条件

进行分析，测定峰面积，按外标法计算各样品中各成

分的量，结果见表 3。
3　结果与讨论

3.1　流动相梯度洗脱依据

根据文献报道［6-11］，没食子酸多采用甲醇 -0.1%
磷酸水溶液（5∶95）为流动相，出峰时间均小于 15 
min；但经试验，黄芩苷、黄芩素在此条件下出峰很
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表 2　回收率试验结果

Tab. 2　Results of recovery

成分

（component）
样品含量

（content）/mg
加入量

（added）/mg
测得量

（measured）/mg
回收率

（recovery）/%
平均回收率

（average recovery）/%（n=3）
RSD/

%

没食子酸（gallic acid） 0.153 4 0.089 25 0.243 8 101.3 100.1 1.2

0.153 1 0.089 25 0.241 4  98.94

0.153 5 0.089 25 0.242 2  99.38

0.153 2 0.178 5 0.332 8 100.6  99.68 0.92

0.153 8 0.178 5 0.331 7  99.66

0.153 9 0.178 5 0.330 2  98.77

0.153 2 0.267 75 0.421 2 100.1  99.57 1.4

0.153 3 0.267 75 0.422 8 100.6

0.153 5 0.267 75 0.415 9  98.00

黄芩苷（baicalin） 0.257 5 0.100 8 0.358 7 100.4  98.74 1.5

0.257 5 0.100 8 0.355 9  97.62 

0.257 5 0.100 8 0.356 5  98.21 

0.257 5 0.201 6 0.454 3  97.62  99.27 1.5

0.257 5 0.201 6 0.458 9  99.90 

0.257 5 0.201 6 0.459 7 100.3 

0.257 5 0.403 2 0.660 1  99.85  99.57 0.63

0.257 5 0.403 2 0.656 1  98.86 

0.257 5 0.403 2 0.660 8 100.0 

黄芩素（baicalein） 0.112 7 0.081 95 0.194 9 100.3  99.73 0.61

0.112 3 0.081 95 0.194 1  99.82 

0.112 3 0.081 95 0.193 5  99.08 

0.112 8 0.131 12 0.242 1  98.61  99.70 0.98

0.112 1 0.131 12 0.243 9 100.5 

0.112 3 0.131 12 0.243 4  99.98 

0.112 2 0.245 85 0.357 7  99.86  99.83 0.49

0.112 6 0.245 85 0.356 8  99.33 

0.112 9 0.245 85 0.359 5 100.3 

晚，在 80 min 时还未出峰；测定黄芩苷、黄芩素，多

采用流动相乙腈 -0.1% 磷酸水溶液、乙腈 - 水，梯

度洗脱。因此，课题组考察以腈 -0.1% 磷酸水溶

液和乙腈 - 水等为流动相的梯度洗脱系统，结果乙 
腈 -0.1% 磷酸水溶液分离效果较好，出峰时间适中。

故本文选择流动相为乙腈 -0.1% 磷酸水溶液，梯度 
洗脱。

表 3　样品测定结果（mg·g-1，n=2）

Tab. 3　Results of sample determination

批号

（lot No.）
没食子酸

（gallic acid）
黄芩苷

（baicalin）
黄芩素

（baicalein）

140721 0.154 0.258 0.113

140723 0.153 0.256 0.113

140726 0.154 0.257 0.114
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3.2　供试品溶液制备方法的考察

本试验采用超声法制备供试品溶液，考察了浓度

分别为 20%、30%、40%、50%、60% 甲醇水溶液对 3
个指标成分提取率的影响，发现 40% 甲醇水提取效

果最好；同时考察了超声时间 15、30、40、60 min 对 3
个指标成分提取率的影响，发现超声 30 min 后含量

达到最高，40 min 之后，超声时间对各成分提取率影

响不大。所以选择超声时间为 30 min。
3.3　小结

采用本法对 3 批复方消银颗粒中没食子酸、黄芩

苷、黄芩素进行含量测定，结果 3 批样品中各成分含

量波动不大，表明本方法能够在同一色谱条件下测定

复方消银颗粒中多个主要成分的含量，有利于控制产

品的质量。
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