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苍耳子系菊科植物苍耳Xanthium sibiricum Part.的干燥成

熟带总苞的果实 [1-2]，为中医临床常用药，始载于《神农本草

经》，具有散风除湿、通鼻开窍的功效，用于治疗风寒头痛、鼻

渊流涕、风疹瘙痒和湿痹拘挛等证[3-5]。我院以苍耳子为主药，

制备成鼻康合剂，用于治疗急、慢性鼻炎及副鼻窦炎，效果较

好。由于苍耳子的主要活性成分为酚酸类化合物[6]，其中绿原

酸为主要成分[7]，故本试验建立了以高效液相色谱（HPLC）法

测定鼻康合剂中绿原酸含量的方法[8-9]，旨在为该制剂的质量

标准研究以及用药安全提供科学依据。

1 材料
1.1 仪器

1260型HPLC仪，含四元泵、1260型化学工作站（美国安

捷伦公司）；AR224CN 型万分之一电子天平[奥豪斯仪器（上

海）有限公司]；UV-2450型紫外-可见分光光度计（日本岛津公

司）。

1.2 药品与试剂

鼻康合剂（重庆市第三人民医院制剂室，批号：20120509、

20120510、20120511）；绿原酸对照品（中国食品药品检定研究

院，批号：110753-200413，供含量测定用）；甲醇为色谱纯，磷酸

为分析纯，水为注射用水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件[1]与系统适用性试验

色谱柱：Hypersil C18（250 mm×4.6 mm，10 μm）；流动相：

0.5％磷酸溶液（A）-甲醇（B），梯度洗脱（0～20 min，80％A→

60％ A；＞20～50 min，60％ A→50％ A；＞50～60 min，50％

A→80％A）；检测波长：327 nm；流速：1.0 ml/min；柱温：30 ℃；

进样量：20 μl。理论板数按绿原酸峰计算应不低于3 000；绿原

酸与相邻杂质峰的分离度＞1.5。色谱见图1。

2.2 对照品溶液的制备

精密称取绿原酸对照品 10.41 mg，置 100 ml 量瓶中，加

50％甲醇溶解并稀释至刻度，即得质量浓度为104.10 μg/ml的

对照品贮备液，摇匀，备用。精密量取对照品贮备液2 ml，置5

ml 量瓶中，加 50％甲醇稀释至刻度，摇匀，即得质量浓度为
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摘 要 目的：建立测定鼻康合剂中绿原酸含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为Hypersil C18（250 mm×4.6 mm，

10 μm），流动相为0.5％磷酸溶液-甲醇（梯度洗脱），柱温为30 ℃，流速为1.0 ml/min，检测波长为327 nm。结果：绿原酸的质量浓

度在5.20～62.46 μg/ml范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜2％；平均加

样回收率为98.80％，RSD＝0.57％（n＝9）。结论：该方法简单、准确、重复性好，可用于鼻康合剂的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of chlorogenic acid in Bikang mixture. METH-

ODS：HPLC methods was adopted. The determination was performed on Hypersil C18（250 mm×4.6 mm，10 μm）column with mo-

bile phase consisted of 0.5％ phosphoric acid-methanol（gradient elution）at the flow rate of 1.0 ml/min. The column temperature

was 30 ℃，and the detective wavelength was 327 nm. RESULTS：The linear range of chlorogenic acid were 5.20-62.46 μg/ml（r＝

0.999 9）with an average recovery of 98.80％（RSD＝0.57％，n＝9）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were all

lower than 2％. CONCLUSIONS：The method is convenient，accurate and reproducible，which can be used for the quality control

of Bikang mixture.
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图1 高效液相色谱图
A. 空白溶剂；B.绿原酸对照品；C.供试品；1.绿原酸

Fig 1 HPLC chromatograms
A.blank solvent；B.chlorogenic acid control；C. test sample；1.chlorog-

enic acid
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41.64 μg/ml的对照品溶液。

2.3 供试品溶液的制备

精密量取鼻康合剂（批号：20120509）2 ml，置于25 ml量瓶
中，加50％甲醇稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.4 线性关系考察

精密量取绿原酸对照品贮备液0.5、1.0、2.0、4.0、6.0 ml，分
别置于10 ml 棕色量瓶中，加50％甲醇稀释至刻度，摇匀，得质
量浓度分别为 5.20、10.41、20.82、41.64、62.46 μg/ml 的系列对
照品溶液。分别取上述溶液按“2.1”项下色谱条件进样分析，

进样量为20 μl。以对照品溶液质量浓度（x，μg/ml）为横坐标，

峰面积积分值（y）为纵坐标，进行线性回归，得回归方程为 y＝

0.013 5x－0.304 7（r＝0.999 9，n＝5）。结果表明，绿原酸质量
浓度在 5.20～62.46 μg/ml范围内与峰面积积分值呈良好的线
性关系。

2.5 精密度试验

取绿原酸对照品溶液（41.64 μg/ml）20 µl，注入液相色谱
仪，按“2.1”项下色谱条件进样分析，重复进样 5次，测定峰面
积。结果显示，绿原酸的平均峰面积积分值为1 874.4，RSD＝

0.74％（n＝5），表明仪器精密度良好。

2.6 稳定性试验

取同一供试品溶液（批号：20120509）适量，室温下放置12

h，分别于0、2、4、6、8、10、12 h按“2.1”项下色谱条件进样分析，

测定峰面积。结果显示，绿原酸的平均峰面积积分值为1 802.0，

RSD＝0.16％（n＝7），表明室温条件下供试品溶液在 12 h 内
稳定。

2.7 重复性试验

取鼻康合剂样品（批号：20120509）适量，共 6份，精密量
取，按“2.3”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条
件进样分析，测定峰面积，计算样品含量。结果显示，6份样品
中绿原酸的平均质量浓度为0.303 0 mg/ml，RSD＝1.34％（n＝

6），表明本方法重复性良好。

2.8 加样回收率试验

精密量取已测定质量浓度（0.303 0 mg/ml）的同一批（批
号：20120509）样品 9份，各 1.0 ml，每 3份为一组，分别按低、

中、高质量浓度精密加入适量绿原酸对照品贮备液，加50％甲
醇稀释至刻度，摇匀，按“2.1”项下色谱条件进样分析，计算加
样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝9）

序号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

样品含量，mg

0.303 0

0.303 0

0.303 0

0.303 0

0.303 0

0.303 0

0.303 0

0.303 0

0.303 0

加入量，mg

0.104 1

0.104 1

0.104 1

0.520 5

0.520 5

0.520 5

1.041 0

1.041 0

1.041 0

测得量，mg

0.405 2

0.405 6

0.406 3

0.818 2

0.817 4

0.813 7

1.341 0

1.337 0

1.326 0

回收率，％
98.17

98.56

99.23

98.98

98.83

98.12

99.71

99.33

98.27

x，％

98.80

RSD，％

0.57

2.9 样品含量测定

分别精密量取3批鼻康合剂各2 ml，按“2.3”项下方法制备
供试品溶液。精密量取供试品溶液与对照品溶液各 20 μl，注
入液相色谱仪，按“2.1”项下色谱条件进样分析，测定峰面积，

以峰面积计算样品中绿原酸的含量，结果见表2。

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of content determination of samples（n＝3）

批号
20120509

20120510

20120511

绿原酸质量浓度，mg/ml

0.303 0

0.312 0

0.308 0

x，mg/ml

0.307 0

3 讨论
在检测波长的选择中，取绿原酸对照品10 mg，置50 ml量

瓶中，加50％甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，精密量取5 ml，置
100 ml量瓶中，加 50％甲醇稀释至刻度，摇匀，即得每 1 ml含
绿原酸 10 μg的溶液。照分光光度法[2]测定，以50％甲醇为空
白对照，在波长 200～400 nm波长范围内扫描，可得绿原酸在
327 nm波长处有较强吸收（吸光度为0.558），故确定检测波长
为327 nm。紫外扫描曲线见图2。

在流动相的选择中，笔者主要考察了甲醇-磷酸系统和乙
腈-磷酸系统对色谱峰的影响。结果表明，甲醇-磷酸系统的分
离效果较好，因此选择甲醇-0.5％磷酸溶液为流动相，进行梯
度洗脱。

综上所述，本方法简单、准确、重复性好，可用于鼻康合剂
的质量控制。
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图2 对照品在波长200～400 nm范围内的紫外扫描曲线

Fig 2 Scanning absorption curves of substance control in

the wavelength range of 200-400 nm
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