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摘要：目的建立测定巴那都克布祖热颗粒剂中京尼平苷酸含量的高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法。方法色谱柱采用ＧＥＭＩＮＩ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ ×
４． ６ ｍｍ，５ μｍ），检测波长为２５４ ｎｍ，流速为１ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为３０ ℃，流动相为甲醇牗Ａ 牘 － ０． ５％冰醋酸溶液牗 Ｂ 牘，梯度洗脱。结果制剂
中京尼平苷酸进样量在０． ２０６ ～ ２． ５８１ μｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ２ ＝ ０． ９９９ ９），平均加样回收率为９９． ７５％，ＲＳＤ为０． ８５％
牗 ｎ ＝ ６ 牘。结论该方法方便简捷、快速准确，可用于维药巴那都克布祖热颗粒的质量控制。
关键词：巴那都克布祖热颗粒剂；京尼平苷酸；高效液相色谱法；含量测定；质量标准
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巴那都克布祖热处方乃维吾尔族沿袭至今的经典
用药成方，记录在维吾尔医药古籍文献《卡拉巴丁·卡
地丁》中犤 １ 犦，具有清热利尿、消肿止痛、止咳化痰、退热
解渴等功效犤 ２ 犦，用于治疗前列腺炎、膀胱炎、尿道感染
等泌尿系统疾病犤 ３ 犦。该处方由车前子、葫芦巴、菊苣子
等８味药材组方，车前子作为清除剂犤 ４ 犦，起到软坚散
结、清除脓性体液及废物、清理尿路、渗湿通淋、止咳平
喘等作用犤 ５ － ６ 犦。京尼平苷酸为车前子中的主要药用成
分，本研究中采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定巴那都
克布祖热颗粒剂中京尼平苷酸的含量犤 ７ － １４ 犦，为控制其
内在质量提供依据，也为后续产业化标准的建立打下
基础犤 １５ 犦。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

ＬＣ － ２０１０ＨＴ型高效液相色谱仪，ＬＣ － ２０１０ＨＴ紫
外检测器牗日本岛津公司牘 牷 Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ ＡＢ２６５ － Ｓ型
分析天平（瑞士梅特勒－托利多公司）；ＵＰＴ － １ － ５型

超纯水机（四川优普超纯科技有限公司）；超声清洗器
（上海冠特超声仪器有限公司）。
１． ２ 试药

京尼平苷酸对照品（供含量测定用，纯度９７． ４％，
批号为１１１８２８ － ２０１６０４，中国食品药品检定研究院）；
甲醇牗色谱纯，Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ公司）；冰乙酸牗分析纯，天
津市天达净化材料精细化工厂）；水为超纯水；所有药材
均购自新疆安萨尔维吾尔药业有限公司；巴那都克布祖
热颗粒牗实验室自制，批号分别为２０１６０７１４，２０１６０７１５，
２０１４０７１８）。
２ 方法与结果
２． １ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＧＥＭＩＮＩ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ，广
州菲罗门科学仪器有限公司）；检测波长：２５４ ｎｍ；流速：
１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３０ ℃；流动相：甲醇（Ａ）－ ０． ５％冰醋酸
溶液（Ｂ），过０． ２２ μｍ微孔滤膜并超声脱气，梯度洗脱
（表１）。
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表１ 流动相梯度洗脱表
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１． 京尼平苷酸
Ａ． 对照品溶液 Ｂ． 供试品溶液 Ｃ． 阴性对照品溶液

图１ 高效液相色谱图
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时间（ｍｉｎ）
０ ～ １
１ ～ ４０
４０ ～ ５０

流动相Ａ（％）
５
６０
５

流动相Ｂ（％）
９５
４０
９５

表２ 京尼平苷酸加样回收试验结果牗 ｎ ＝ ６ 牘
样品含量（ｍｇ）
１． ４３８ ５
１． ４４７ ５
１． ４８７ ０
１． ４４５ ０
１． ４８２ ０
１． ４４５ ０

加入量牗ｍｇ 牘
１． ２５６ ４
１． ２５６ ４
１． ２５６ ４
１． ２５６ ４
１． ２５６ ４
１． ２５６ ４

测得量（ｍｇ）
２． ７０５ ７
２． ６９３ ８
２． ７２６ ４
２． ７０６ ５
２． ７２８ ６
２． ７０３ ２

回收率牗％ 牘
１００． ８６
９９． ２０
９８． ６５
１００． ４１
９９． ２２
１００． １４

Ｘ 牗％ 牘

９９． ７５

ＲＳＤ 牗％ 牘

０． ８５

分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各１０ μＬ，
注入高效液相色谱仪，按拟订流动相梯度洗脱，记录色谱
图，详见图１。结果京尼平苷酸峰理论板数不低于３ ０００。

２． ２ 溶液制备
取京尼平苷酸对照品适量，精密称定，置２５ ｍＬ棕

色容量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，制得对照
品溶液牗京尼平苷酸质量浓度为０． １０３ ２４ ｇ ／ Ｌ 牘。取样品
牗批号为２０１６０７１４ 牘约１ ｇ，精密称定，置１０ ｍＬ容量瓶
中，加甲醇至刻度，超声提取３０ ｍｉｎ，静置至室温，加甲
醇至刻度，摇匀，过０． ２２ μｍ微孔滤膜，取续滤液，即得
供试品溶液。称取除车前子原料外的其他药材及辅料，
按处方及工艺制备阴性样品，取１ ｇ，精密称定，置１０ ｍＬ
容量瓶中，加甲醇至刻度，超声提取３０ ｍｉｎ，静置至室
温，加甲醇至刻度，摇匀，过０． ２２ μｍ微孔滤膜，取续滤
液，即得阴性对照品溶液。
２． ３ 方法学考察

线性关系考察：精密吸取２． ２项下对照品溶液２，
５，１０，１５，２０，２５ μＬ，进样测定峰面积。以各对照品进样
量（Ｘ，μｇ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标绘制标准曲线，
得回归方程Ｙ ＝ ７８７ ６３０Ｘ ＋ １０ ５４８，ｒ２ ＝ ０． ９９９ ９（ｎ ＝６）。

结果表明，京尼平苷酸进样量在０． ２０６ ～ ２． ５８１μｇ范围内
与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取对照品溶液牗京尼平苷酸质
量浓度为０． １０３ ｇ ／ Ｌ牘１０ μＬ，重复进样６次，测定峰面积。
结果的ＲＳＤ为０． ２４％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一批样品（批号为２０１６０７１４），精
密称定，各６份。按２． ２项下方法制备供试品溶液，精密
进样１０ μＬ测定，记录峰面积。结果的ＲＳＤ为１． ４５％
（ｎ ＝ ６），表明方法重复性良好。

稳定性试验：取样品（批号为２０１６０７１４）１ ｇ，精密称
定，各６份。按２． ２项下方法制备供试品溶液，分别于
０，１，２，４，６，８ ｈ时进样测定，记录峰面积。结果的ＲＳＤ
为１． ５１％（ｎ ＝ ６），表明供试品溶液在８ ｈ内稳定。

加样回收试验：取样品（批号为２０１６０７１４）０． ５ ｇ，精
密称定，共６份。分别加入对照品溶液牗京尼平苷酸
０． １３９ ６ ｇ ／ Ｌ 牘 ９ ｍＬ，制备供试品溶液，进样测定，计算回
收率。结果见表２。

２． ４ 样品含量测定
分别取样品（批号分别为２０１６０７１４，２０１６０７１５，

２０１４０７１８）各１ ｇ，精密称定，共３份。按２． ２项下方法制
备供试品溶液，依次进样测定，记录峰面积，计算３批样
品的京尼平苷酸含量。结果见表３。

３ 讨论
本研究中参考２０１５年版《中国药典牗一部牘》车前子

中京尼平苷酸含量测定的检测方法进行梯度洗脱，试验
中采用甲醇∶ ０． ５％冰醋酸的流动相进行洗脱，京尼平
苷酸峰在约１４． ２ ｍｉｎ时出峰，在４５４ ｎｍ波长处有最大
紫外吸收，理论板数大于４ ０００，且峰形良好。样品中京
尼平苷酸出峰时间为１４． ２ ｍｉｎ，且样品峰与其他峰分离
度好。阴性对照试验表明，除车前子外的其他原辅料不
干扰样品中京尼平苷酸的含量测定。该方法简便、准确、
专属性强、灵敏度高，重复性、精密度等各项指标均良

表３ ３批样品京尼平苷酸含量测定结果牗 ｎ ＝ ３ 牘
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批号
２０１６０７１４
２０１６０７１５
２０１４０７１８

保留时间牗ｍｉｎ 牘
１４． ２１２
１４． １５６
１４． １８０

峰面积
２ ３６６ ８０９
２ ３３６ ７８０
２ ３９９ ４９９

含量（ｍｇ ／ ｇ）
２． ９９１ ６
２． ９５３ ５
３． ０３３ １

占比牗％ 牘
０． ２９９
０． ２９５
０． ０３３


