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双参消癃颗粒是由玄参、淫羊藿、丹参、何首乌等中药组

成的中药制剂，其中玄参、淫羊藿为君药，丹参、何首乌为臣

药。玄参具有凉血滋阴、泻火解毒的功效[1]；淫羊藿具有补肾

壮阳、强壮筋骨、祛风除湿的功效[2]；丹参具有活血通络、祛瘀

止痛、凉血消痈、清心除烦等功效[3]；何首乌可养血益肝、固精

益肾、健筋骨、乌髭发，为滋补良药[4]；各药共奏，可补肾滋阴，

活血化瘀。目前对双参消癃颗粒中有效成分检测的报道不

多，因此本研究建立了以高效液相色谱（HPLC）法测定双参消

癃颗粒中哈巴俄苷、二苯乙烯苷含量的方法，旨在为该制剂的

质量控制提供试验依据。

1 材料
1.1 仪器

2695型 HPLC 仪，包括 2996型二极管阵列检测器（美国

Waters 公司）；AB104-N 型分析天平（瑞士 Mettler-Toledo 公

司）；KQ5200型超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）。

1.2 药品与试剂

双参消癃颗粒（浙江中医药大学中药资源工程重点实验

室自制，批号：2012220、2012320、2012420，规格：10 g/袋）；哈

巴俄苷对照品（批号：111730-200604，纯度：97.8％）、二苯乙烯

苷对照品（批号：110844-200606，纯度：96.9％）均购自中国食

品药品检定研究院；甲醇、乙腈为色谱纯，乙醇、乙酸、甲酸为

分析纯，水为纯化水。

2 方法与结果
2.1 哈巴俄苷的含量测定

2.1.1 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱：Kromasil 100-5

C18（250 mm×4.6 mm，4.5 μm）；流动相：乙腈（A）-1％醋酸溶液
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摘 要 目的：建立测定双参消癃颗粒中哈巴俄苷和二苯乙烯苷含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。测定哈巴俄苷含量的

色谱柱为Kromasil 100-5 C18，流动相为乙腈-1％醋酸溶液（梯度洗脱），流速为1.0 ml/min，检测波长为278 nm，柱温为25 ℃，进样

量为 20 μl；测定二苯乙烯苷含量的色谱柱为 Kromasil 100-5 C18，流动相为乙腈-水（19 ∶ 81，V/V），流速为 1.0 ml/min，检测波长为

320 nm，柱温为25 ℃，进样量为10 μl。结果：哈巴俄苷、二苯乙烯苷检测进样量线性范围分别为0.555 8～8.893 4 μg（r＝0.999 9）、

0.010 6～0.340 2 mg（r＝0.999 6）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD≤1.80％；加样回收率分别为97.30％～101.35％、96.67％～

100.83％，RSD分别为1.43％、1.48％（n＝6）。结论：该方法操作简便、结果准确、重复性好，可用于双参消癃颗粒中哈巴俄苷和二

苯乙烯苷的含量测定。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the contents determination of harpagoside and stilbene glycoside in Shuang-

shen xiaolong granule. METHODS：HPLC of harpagoside was performed on the column of Kromasil 100-5 C18 with mobile phase

of acetonitrile-1％ acetic acid solution（gradient elution）at flow rate of 1.0 ml/min，detection wavelength was 278 nm，column

temperature was 25 ℃ and volume injection was 20 μ l. HPLC of stilbene glycoside was performed on the column of Kromasil

100-5 C18 with mobile phase of acetonitrile-water（19 ∶ 81，V/V）at flow rate of 1.0 ml/min，etection wavelength was 320 nm，column

temperature was 25 ℃ and volume injection was 10 μl. RESULTS：The linear range was 0.555 8-8.893 4 μg for harpagoside（r＝

0.999 9）and 0.010 6-0.340 2 mg for stilbene glycoside（r＝0.999 6）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were no

more than 1.80％；recoveries were 97.30％-101.35％（RSD＝1.43％，n＝6）and 96.67％-100.83％（RSD＝1.48％，n＝6），respec-

tively. CONCLUSIONS：The method is simple，accurate and reproducible，and can be used for the contents determination of harpa-

goside and stilbene glycoside in Shuangshen xiaolong granule.
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（B），梯度洗脱（0～8 min，20％→30％A；8～15 min，30％→

45％A；15～20 min，45％→50％A）；流速：1.0 ml/min；检测波

长：278 nm；柱温：25 ℃；进样量：20 μl。在上述色谱条件下，理

论板数以哈巴俄苷峰计算应不少于 5 000，分离度＞1.5，各成

分基线分离良好，详见图1。

2.1.2 对照品溶液的制备 精密称取哈巴俄苷对照品 6.25

mg，置于25 ml量瓶中，用30％甲醇溶解并定容，摇匀，得质量

浓度为 0.25 mg/ml的哈巴俄苷对照品贮备溶液。精密吸取该

贮备溶液 1.00 ml，置于 25 ml量瓶中，用 30％甲醇定容，摇匀，

制成每1 ml含10.00 µg的对照品溶液。

2.1.3 供试品溶液的制备 精密称取样品约 1.0 g，置于具塞

锥形瓶中，精密加入50倍量30％甲醇，密塞，称定质量，浸泡1

h，超声（功率：160 W，频率：40 kHz）处理40 min，放冷，再次称

定质量，用30％甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液再

次滤过，取续滤液，即得供试品溶液。

2.1.4 阴性对照溶液的制备 按照双参消癃颗粒的处方和制

备工艺制备缺玄参的阴性样品，取适量按“2.1.3”项下方法操

作，即得阴性对照溶液。

2.1.5 线性关系考察 精密称取哈巴俄苷对照品11.58 mg，置

于 25 ml量瓶中，加 30％甲醇溶解并定容，分别精密吸取 0.6、

1.2、2.4、4.8、9.6 ml，置于 10 ml 量瓶中，加 30％甲醇定容，摇

匀，制成系列对照品溶液。精密吸取上述系列对照品溶液各

20 μl，按“2.1.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以对照

品进样量（x，μg）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回归，

得回归方程为 y＝275 346x－736.45（r＝0.999 9）。结果表明，

哈巴俄苷检测进样量线性范围为0.555 8～8.893 4 μg。

2.1.6 精密度试验 取“2.1.2”项下对照品溶液适量，按

“2.1.1”项下色谱条件连续进样6次测定，记录峰面积。结果，哈

巴俄苷峰面积的RSD为0.75％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.1.7 稳定性试验 取同一供试品溶液（批号：2012220）适

量，分别于放置 0、2、4、8、12 h 时进样测定，记录峰面积。结

果，哈巴俄苷峰面积的RSD为1.73％（n＝5），表明供试品溶液

在12 h内基本稳定。

2.1.8 重复性试验 精密称取同一批样品（批号：2012220）适

量，按“2.1.3”项下方法制备供试品溶液，共5份，再按“2.1.1”项

下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，哈巴俄苷峰面积的

RSD为0.42％（n＝5），表明本方法重复性良好。

2.1.9 加样回收率试验 取样品（批号：2012220）适量，共 6

份，分别加入适量对照品，按“2.1.3”项下方法制备供试品溶

液，再按“2.1.1”项下色谱条件进样测定并计算加样回收率，结

果见表1。

表1 哈巴俄苷加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery test for harpagoside（n＝6）

称样量，
g
0.500 1

0.500 3

0.500 2

0.500 0

0.500 0

0.500 3

样品含
量，mg
0.74

0.74

0.74

0.74

0.74

0.74

加入量，
mg
0.74

0.74

0.74

0.74

0.74

0.74

测得量，
mg
1.47

1.48

1.46

1.47

1.49

1.48

加样回收
率，％
98.65

100.00

97.30

98.65

101.35

100.00

平均加样回
收率，％

99.33

RSD，
％

1.43

2.1.10 样品含量测定 取 3批样品各适量，分别按“2.1.3”项

下方法制备供试品溶液，再按“2.1.1”项下色谱条件进样测定

并计算含量，结果见表2。

表2 样品中哈巴俄苷的含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Content determination results of harpagoside in the

sample（n＝3）

批号
2012210

2012220

2012302

哈巴俄苷含量，mg/g

1.44

1.48

1.54

2.2 二苯乙烯苷的含量测定

2.2.1 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱：Kromasil 100-5

C18（250 mm×4.6 mm，4.5 μm）；流动相：乙腈-水（19 ∶81，V/V）；流

速：1.0 ml/min；检测波长：320 nm；柱温：25℃；进样量：10 μl。在

上述色谱条件下，理论板数以二苯乙烯苷峰计应不少于2 000，

分离度＞1.5，各成分基线分离良好，详见图2。

2.2.2 对照品溶液的制备 精密称取二苯乙烯苷对照品

10.63 mg，置于 10 ml量瓶中，加 50％乙醇溶解并定容，摇匀，

得质量浓度为1.063 mg/ml的二苯乙烯苷对照品贮备溶液。精

密吸取该贮备溶液 2.00 ml至 10 ml量瓶中，加入 50％乙醇定

容，摇匀，制成每1 ml含0.21 mg的对照品溶液。
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2.2.3 供试品溶液的制备 取样品约 0.5 g，精密称定，置于具

塞锥形瓶中，精密加入 25 ml 50％乙醇，密塞，称定质量，加热

回流40 min，放冷，再称定质量，用50％乙醇补足减失的质量，

摇匀，滤过，取续滤液再次滤过，取续滤液，即得供试品溶液。

2.2.4 阴性对照溶液的制备 按照双参消癃颗粒的处方和制

备工艺制备缺何首乌的阴性样品，取适量按“2.2.3”项下方法

操作，即得阴性对照溶液。

2.2.5 线性关系考察 精密量取“2.2.2”项下对照品贮备溶液

0.1、0.2、0.4、0.8、1.6、3.2 ml于 10 ml量瓶中，加入 50％乙醇定

容，制成系列对照品溶液。精密吸取上述系列对照品溶液各

10 μl，按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以对照品

进样量（x，mg）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回归，得

回归方程为y＝52 897 248x－268 687（r＝0.999 6）。结果表明，

二苯乙烯苷检测进样量线性范围为0.010 6～0.340 2 mg。

2.2.6 精密度试验 取“2.2.2”项下对照品溶液适量，按

“2.2.1”项下色谱条件连续进样 6次测定，记录峰面积。结果，

二苯乙烯苷峰面积的RSD为 0.25％（n＝6），表明仪器精密度

良好。

2.2.7 稳定性试验 取同一供试品溶液（批号：2012220）适

量，分别于放置0、2、4、8、12 h时进样测定。结果，二苯乙烯苷

峰面积的RSD为 0.72％（n＝5），表明供试品溶液在 12 h内基

本稳定。

2.2.8 重复性试验 精密称取同一批样品（批号：2012220）适

量，按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，共5份，再按“2.2.1”项

下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，二苯乙烯苷峰面积

的RSD为1.80％（n＝5），表明本方法重复性良好。

2.2.9 加样回收率试验 取样品（批号：2012220）适量，共 6

份，分别精密加入对照品适量，按“2.2.3”项下方法制备供试品

溶液，再按“2.2.1”项下色谱条件进样测定并计算加样回收率，

结果见表3。

表3 二苯乙烯苷加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 3 Results of recovery test for stilbene glycoside（n＝6）

称样
量，g
0.250 8

0.250 0

0.250 3

0.250 3

0.250 4

0.250 0

样品含
量，mg
1.20

1.20

1.20

1.20

1.20

1.20

加入量，
mg
1.20

1.20

1.20

1.20

1.20

1.20

测得量，
mg
2.39

2.36

2.38

2.39

2.41

2.37

加样回收
率，％
99.17

96.67

98.33

99.17

100.83

97.50

平均加样回
收率，％

98.61

RSD，
％

1.48

2.2.10 样品含量测定 取 3批样品各适量，分别按“2.2.3”项

下方法制备供试品溶液，再按“2.2.1”项下色谱条件进样测定

并计算含量，结果见表4。

3 讨论

本品中玄参为君药，何首乌为臣药，该二味药是本制剂

功能主治的主要物质基础。哈巴俄苷为玄参中含量较高的

成分 [5]，且2010年版《中国药典》（一部）[6]中玄参以哈巴苷及哈

巴俄苷含量作为质量控制标准；二苯乙烯苷为何首乌中的主

要水溶性成分[7]，且2010年版《中国药典》（一部）[6]中何首乌以

二苯乙烯苷含量作为质量控制标准。故本研究以哈巴俄苷和

二苯乙烯苷的含量测定作为该制剂的定量控制指标具有重要

意义。

本研究中哈巴俄苷含量测定参照 2010年版《中国药典》

（一部）[6]玄参中哈巴俄苷的含量测定方法。在供试品溶液的

制备中采用超声提取方法，分别考察了提取溶剂、溶剂用量及

超声时间对哈巴俄苷含量的影响。结果表明，选用50 ml30％

甲醇作为提取溶剂、超声提取 40 min 可使哈巴俄苷提取完

全。二苯乙烯苷含量测定参照2010年版《中国药典》（一部）[6]

何首乌中二苯乙烯苷的含量测定方法。在供试品溶液的制备

中采用回流提取法，考察了提取溶剂用量和回流时间对二苯

乙烯苷含量的影响。结果表明，加入25 ml 50％乙醇回流提取

40 min可使二苯乙烯苷提取完全。

在哈巴俄苷的含量测定中，笔者曾对流动相的溶剂系统

组成和比例进行了比较，最终发现以乙腈-1％醋酸溶液进行梯

度洗脱，能使供试品溶液中的哈巴俄苷峰与杂质峰得到良好

分离，出峰时间适当、峰形对称。

综上所述，该方法操作简便、结果准确、重复性好，可用于

双参消癃颗粒中哈巴俄苷、二苯乙烯苷的含量测定。
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表4 样品中二苯乙烯苷含量测定结果（n＝3）

Tab 4 Results of stilbene glycoside content determination in

the sample（n＝3）

批号
2012210

2012220

2012302

二苯乙烯苷含量，mg/g

5.18

4.88

5.38

··4257


