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中药制剂的质量控制常采用高效液相色谱法(H PLC )，然

而，对于复方中药制剂，H PLC 法进行有效成分含量的检测，

突显出了诸多不足。如复杂的样品预处理过程，同一制剂需 2
种、3 种甚至更多色谱分离条件，大大增加了日常分析工作
量。复杂的样品预处理过程又容易导致分析误差，也增加分析
成本[1]。由于微乳液相色谱法(M ELC )具有极强的溶解能力、高
分离效率，样品制备过程简化，也能实现复方制剂中多组分的

同时测定，弥补了 H PLC 的不足，有望解决中药制剂质量控

制中所面临的困境。现拟采用 M ELC 法测定双黄连注射液中
黄芩苷成分的含量，探讨 M ELC 在中药制剂质量控制中应用

的可行性和优越性，为 M ELC 广泛应用于中药制剂质量控制

提供理论基础和实践经验。
1 材料与仪器

A gilent 1100 高效液相色谱仪(美国安捷伦公司)，配二

极管阵列检测器及化学工作站；十二烷基硫酸钠(SD S)为化学

纯(广东省汕头市西陇化工厂)；甲醇为色谱纯，其它试剂均为

分析纯；水为三蒸水；对照品黄芩苷由中国药品生物制品检验

所提供，其余辅料均为药用规格；双黄连注射液由哈尔滨珍宝

制药有限公司生产提供，批号为 120910。
2 方法与结果

2.1 溶液制备 ①微乳流动相制备：取 20 g SD S，加入 800
m L 注射用水，搅拌至全溶后，再加入 60 m L 异丙醇和 8 m L

正己烷，最后加入注射用水稀释至 1000 m L，超声至形成澄

清透明液体溶液，即得微乳，用磷酸调节 pH 至 3.00，超声

15 m in，0.45 μm 滤膜过滤。②对照品溶液的制备：精密称取
对照品黄芩苷 1.07 m g，置 50 m L 容量瓶中，加甲醇至 40

m L 溶解，超声使全溶，冷却至室温后加甲醇至刻度。
2.2 色谱条件 色谱柱为 H ypersil B D S C 18 5um (4.6 m m ×

关基因如 HM G -C oA 还原酶基因的表达，从而达到对细胞内

胆固醇水平的有效调控。雪菊黄酮对 HM G -C oA 还原酶活性
的抑制可能是通过细胞信号途径而实现的，其具体的调控途径

有待于进一步深入研究。
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［摘要］目的：建立双黄连注射剂中黄芩苷的微乳液相色谱（MELC） 测定方法，并考察其影响因素。方法：以 2.0% SDS—
0.8%正己烷—6.0%异丙醇—93.2%水，磷酸调 pH至 3.00为流动相。采用 Hypersil BDS C18 5 um（4.6 mm×150 mm） 色谱柱，柱温
为 25℃，检测波长 278 nm。结果：实验发现，被测成分黄芩苷的线性范围和相关系数分别为 6 μg/mL～60 mg/mL，r=0.9997。对应
的平均回收率和相对标准偏差 RSD分别为：99.24%，0.56%（n=6）。结论：本法简便、快速、精确、专属性强，可用于双黄连注
射剂中的黄芩苷质量控制。
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150 m m )柱，流动相为微乳[2.0% (体积分数)SD S—0.8% (体积
分数)正己烷—6.0% (体积分数)异丙醇—93.2% (体积分数)水，
磷酸调 pH =3.00]，流速 0.8 m L/m in，检测波长278 nm ；柱

温 25℃。在此条件下，对照品、样品和空白对照的色谱图见
图 1。

图 1 黄芩苷对照品、双黄连注射液样品及空白对照的色谱图

2.3 线性关系考察 精取 12.00 m g 黄芩苷对照品至 100 m L

容量瓶，配成 0.12 m g/m L 的黄芩苷母液，分别取 0.5、1.0、
2.0、3.0、4.0、5.0 m L 至 10 m L 容量瓶，加适量甲醇，超声
至完全溶解后，再用甲醇稀释至刻度，进样 15 μL，每份进样
重复操作 3 次，以质量浓度 C (μg/m L)为横坐标，峰面积的平
均值为纵坐标进行线性回归，得回归方程如下：y=10.488x-
23.314， r=0.9997。实验结果表明：黄芩苷(6 m g/m L～60
m g/m L)在各自的质量浓度范围内与峰面积的线性关系均较好。
2.4 精密度 取线性关系下质量浓度为 6 μg/m L 和 36 μg/m L
的两对照品溶液，进样 15 μL，每个重复进样 6 次，得黄芩苷
峰面积的 RSD (n=6)为 0.49% 和 0.79% ，实验结果表明，此试
验方法具有良好的精密度。
2.5 稳定性 取浓度为 24 μg/m L 的对照品溶液，8 h 内每隔
1h 进样一次，每次进样 15 μL 得黄芩苷峰面积的 RSD (n=7)为
0.67% ，实验结果表明，被测溶液常温下放置 8h 内性质稳定。
2.6 重复性 精密称取同一批号 6 份样品，加甲醇溶解后进

样 15 μL，每份进样两次得其峰面积的 RSD 为 1.55% ，实验
结果表明，此试验方法具有良好的重复性。
2.7 加样回收率 见表 1。分别称取 6 份样品(每份 0.20 m g)
于 10 m L 容量瓶内，加适量甲醇后，加入线性关系考察项下

各浓度对照品溶液各 2 m L，超声使全溶，放至室温后加甲醇

稀释至刻度，摇匀，进样 15 μL，每个样品进样 3 次，按回归
方程求得黄芩苷的回收率。

表 1 加样回收率

2.8 样品测定 取生产批号为 120910、120911和 120912
的样品进行测定，3 批样品中黄芩苷含量分别为 1.201

m g/m g，1.176 m g/m g，1.223 m g/m g。
3 讨论

3.1 供试品溶液制备方法的选择 2010 版《中华人民共和国
药典(2010 年版)》 [2]H PLC 测定黄芩苷的含量时采用 50% 甲醇
超声处理 20 m in，文献报道也采用上述方法。实验中观察到，
50% 甲醇超声处理 20 m in 与用 100% 甲醇溶解超声所得色谱

峰峰面积的结果无明显区别，而溶解操作更为简便易行，所以

选择甲醇溶解对照品。
3.2 检测波长的选择 本实验对黄芩苷对照品进行了 200～
500 nm 紫外光谱扫描，结果表明，黄芩苷在 278 nm 处有较

强吸收，315 nm 处有次强吸收，为了保证实验检测灵敏度，

于是选择 278 nm 作为检测波长。
3.3 流动相的选择与影响 ①表面活性剂的选择：本实验做
的是 O /W 型微乳为流动相。O /W 型微乳最常用的表面活性剂
是 SD S，也可以用十六烷基三甲基溴化铵(CTA B )[3]。SD S 在微
乳中的含量一般在 1.75% ～5.00% 之间，虽然 SD S 含量在
0.5% 以上即可形成胶束，但低于 1.75% ，系统不能使油溶

解，无法形成微乳。增加表面活性剂的含量能使溶质分散在大
表面积的微乳液滴中并一起流向检测器，降低了溶质在固定相

上的保留[4]。②助表面活性剂的选择：助表面活性剂一般为短
链醇，实验表明，增加助表面活性剂的浓度，增大了流动相中

有机溶剂的比例，降低了溶质的保留时间。③油相的选择：油
相一般为短链的烷烃，常用的有庚烷、辛烷、己烷等。增加油
的含量，流动相中的有机相的比例增加，溶质的保留时间降

低。改变油相可改变疏水性物质的保留时间及其分离选择性，
实验过程中分别考察了正辛烷、正庚烷、正己烷和环己烷为油
相时，对分离结果的影响。结果表明，随着油相含量的增大，
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敷脐疗法，是把药物制成适当的剂型，如药粉或药膏，敷

于肚脐，外用纱布、胶布固定以治疗疾病的一种方法，简称
“脐疗”。此法属于中医外治法中敷贴法范畴，其特点是操作简
便，疗效确切，无明显毒副作用而具独特优势。笔者对近 5
年来脐疗在消化系统疾病中的应用进行综述并分析。
1 临床研究

1.1 单纯中药敷脐 霍中芬[1]选择血液透析中心进行维持性血

液透析的 60 例便秘患者，随机分为实验组和对照组各 30 例。
实验组采用薄荷油敷脐，对照组口服麻仁丸。结果实验组总有
效率为 93.33% ，对照组总有效率 80.00% ，2 组比较，差异

有统计学意义(P＜0.05)。丁怀莹等[2]观察中药脐疗法治疗 2 型
糖尿病便秘的疗效。将 74 例 2 型糖尿病便秘患者随机分成治
疗组和对照组，分别运用中药脐疗和麻仁软胶囊治疗。结果治
疗组治疗总有效率为 97.37% ，对照组为 86.11% ，2 组比较，

黄芩苷保留时间延长，除了正己烷外其他油相的组合的峰形效

果都不佳。通过考察正己烷含量 0.4% ～1.4% (体积分数)对分
离结果的影响发现，随着含量的增大，黄芩苷保留时间延长，

然而由于过高含量也使得峰形不理想，当为 0.8% (体积分数)

时分离效果最为理想。
与常规 H PLC 相比，M ELC 法不是简单的流动相的改变，

具有其独特的分离机制和分析优势：①常规的分离的原理是基

于溶质在流动相和固定相之间的分配比例不同而得到分离。而
M ELC 中还存在第二种分离机制，即溶质在固定相、微乳连续
相和微乳液滴之间的分配，这种独特的分离机制使得 M ELC

能够实现脂溶性、水溶性、中性、阴离子、阳离子等化合物的
同时分离；②微乳独特的两相组成：水溶性成份可溶于水相，

脂溶性成份可溶于油性液滴；使得微乳具有极强的溶解能力，

可以溶解蛋白，由于表面活性剂与固定相的作用，蛋白也不会

沉积在固定相表面，在进行血药浓度检测时血清样品可直接进

样分析；③由于微乳的极强溶解能力，在进行制剂分析时(如

片剂、缓释制剂、膜剂等)，可以直接溶解样品进行分析，无
需预处理；另外，对于在常规流动相中无法溶解的组分，可以

采用 M ELC 实现其分离测定；④梯度洗脱时微乳洗脱液的梯

度可达 100% ，微乳和色谱柱固定相之间的相互作用特点，使

微乳梯度洗脱时可避免两次进样间色谱柱的重新平衡；⑤微乳

等度洗脱和梯度洗脱方式都可以在紫外末端吸收波长(190 nm )

检测，从而可以提高弱生色基团化合物的检测灵敏度。
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