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熊胆药物牙膏中熊胆粉的检验方法研究 

王志海 

瑞鹤药业有限公司  云南大理 

【摘要】开展对熊胆药物牙膏中有效药用成分熊胆粉检测方法的研究，通过参照熊胆粉含量测定的方

法，使用高效液相色谱法进行熊胆药物牙膏的定量检测方法试验和参照熊胆粉鉴别的方法，使用薄层色谱

法进行熊胆药物牙膏的定性检测方法试验。最终确定熊胆药物牙膏中熊胆粉的检验方法，以规范产品质量

符合特定质量标准要求。 
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Study on the test method of bear bile powder in bear bile medicated toothpaste 
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【Abstract】  Carry out the research on the detection method of bear bile powder, the effective 
pharmaceutical component in bear bile medicated toothpaste, by referring to the content of bear bile powder The 
quantitative detection method test of bear bile medicated toothpaste was carried out by high performance liquid 
chromatography and the qualitative detection method test of bear bile medicated toothpaste was carried out by thin 
layer chromatography with reference to the identification method of bear bile powder. Finally, the test method of 
bear gall powder in bear gall medicated toothpaste was determined to standardize the product quality to meet the 
requirements of specific quality standards. 
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前言 
随着我国牙膏制造业的飞速发展，市场日趋完

善，琳琅满目的牙膏制品遍布全国各地，产品质量

参差不齐[1-2]。云南大理瑞品金阁药业有限公司经过

三十多年艰苦创业，现发展为集维西母系黑熊驯养、

繁殖、民族制药、生物技术服务为一体的高新技术

民营企业。凭借“云南省高新技术企业”的科技研

发优势，成功研发出 “熊胆药物牙膏”产品。现由

“云南大理瑞品金阁药业有限公司”组织开展对熊

胆药物牙膏中熊胆粉的检验方法的研究，以规范产

品的质量标准，充分体现其产品特色，满足广大消

费者的需求。 
1 研究背景 
“熊胆药物牙膏”是利用磨擦剂、保湿剂、增

稠剂、发泡剂、芳香剂、水、熊胆粉和其他添加剂

等，经科学配方研制而成的口腔护理用品[3-4]。 
熊胆以其珍贵、稀有、药效独特而闻名，多用

于治疗肝、胆、眼、口腔等部位疾病，其清热、去

火、消炎、止痛的效果显著[5-6]。产品中使用的原料

熊胆粉系参照《濒危野生动植物物种和国际贸易公

约》英文简称（CITES）的有关条款及云南省林业

厅颁发的《云南省林业和草原关于进一步加强非食

用野生动物人工繁育管理的通知》等证书，从公司

下属的大理珍稀动物养殖场驯养繁殖的熊科 ursidas
动物亚洲属维西母系黑熊胆囊中提取的新鲜熊胆汁

通过过滤、精制、干燥、灭菌等生产工艺而得。 
2 研究目标 
确定熊胆药物牙膏中熊胆粉添加物定量或者定

性的检测方法，以规范产品的质量标准，保证产品

质量。 
3 研究方法 
结合熊胆粉质量标准选择对熊胆药物牙膏进行

定量检测和定性检测方法的研究，采用常规的高效

液相色谱法和薄层色谱法进行实验操作[7]。 
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4 实验要求 
实验地点：云南大理瑞品金阁药业有限公司质

量技术部 QC 室 
实验时间：2015 年 12 月 3 日至 2015 年 12 月

10 日 
实验仪器和设备：精密天平、LC98Ⅰ型高效液

相色谱仪、进样器、毛细点 
样管、紫外分光光度计、蒸汽灭菌器、控温电

炉、分液漏斗、蒸发皿等。 
5 研究流程图 
定量检测方法试验： 
系统适用性试验→对照品溶液制备→供试品溶

液制备和测定→取高效液相色谱所得图谱，以干燥

品计算，7β二羟基胆烷酰-N-牛磺酸的含量 
定性检测方法实验： 
（1）系统适用性试验→对照品溶液制备→供试

品溶液制备→对照品和供试品溶液测定→取高效液

相色谱所得图谱观察，供试品与对照品主峰保留时

间是否一致 
（2）对照品溶液制备→供试品溶液制备→薄层

色谱法→供试品色谱中在与对照品相应位置上，是

否显相同颜色的斑点 
6 研究过程与结果 
6.1 参照熊胆粉含量测定的方法，进行熊胆药

物牙膏的定量检测方法试验，照薄板层析法色谱

（《中国药典》2020 年版[8]）试验。 
系统试验：以 ODS 为填料；CH3OH-NaH2PO4·2

H2O 溶液为流动相在此期间磷酸调节值为 4.5，波长

长度为 210nm。理论板数按 TUDCA 素质不低于 25
00。 

对照品溶液的制备：取经氧化磷容器中减压干

至恒重 TUDCA 对照品适量，精密称定，加甲醇使

溶解并定量稀释制成 1:1 溶液，即得。 
供试品溶液的制备与测定： 
①取本品 1g，随后进行称量，将其放置于 10ml

的实践器皿中，加 CH3OH 将其稀释溶解，均匀摇晃

而后滤过，后将初滤液进行清理，收集续滤液作为

观察对象。随后对对照溶液与供试溶液 7ul，进行照

薄板层析，测定，即得。 
②取本品 10g，精密称定，置 100ml 容量瓶中，

加 CH3OH 使溶解稀释至刻度，摇匀，滤过，弃去初

滤液，收集续滤液作为供试品溶液。精密吸取对照

品溶液 10ul 与供试品溶液 5—10ul（视含量高低），

注入液相色谱仪，测定，即得。 
实验结果：照薄板层析法观察对象和对比对象

相对比时间不一致，且供试品主峰与其它杂质峰不

好分离，分离度、峰面积、理论塔板数均达不到要

求，重现性较差，不符合要求。 
6.2 参照熊胆粉鉴别的方法，进行熊胆药物牙

膏的定性检测方法。 
（1）照薄板层析法色谱（《中国药典》2020

年版[8]）试验。 
系统适用性试验：以 ODS 胶为填料；CH3OH-

NaH2PO4·2H2O 溶液溶液为流动相，酸调节值为 4.5，
波长长度为 210nm。理论板数按 TUDCA 素质不低

于 2500。 
对照品溶液的制备：取 P2O5容器中减压干至恒

重 TUDCA 对照品适量，精密称定，加 CH3OH 使溶

解并定量稀释制成 1：1 的溶液，即得。 
供试品溶液的制备与测定： 
①取本品 1g，精密称定，置 10ml 容量瓶中，

加 CH3OH 使溶解稀释至刻度，摇匀，滤过，弃去

初滤液，收集续滤液作为供试品溶液，收集续滤液

作为供试品溶液。精密吸取对照品溶液 10ul 与供试

品溶液 5—10ul（视含量高低），注入液相色谱仪，

测定，即得。 
②将本品取出 10g，随后进行称量检测，随机

将其放置于 100ml 瓶中，配以 CH3OH 将溶液进行

进行稀释，并均匀摇晃过滤，随即去除初滤液，并

将续滤液作作为观察对象。随即取得对照试验品溶

液 10ul，与供试品溶液 7ul，注入液相色谱仪，测定，

即得。 
实验结果：薄层分析中色谱图实验品与对照品

保留时间不具有一致性，且供试品主峰与其它杂质

峰不好分离，舍弃高效液相色谱法用于对熊胆药物

牙膏定量检测和定性检测试验方法。 
（2）参照熊胆粉鉴别的方法，薄板层析法参照

2020 年版《中华人民共和国药典》试验。 
供试品和对照品溶液的制备：取本品内容物

10g，加甲醇 30ml，搅拌成细小颗粒状物，超声处

理 30 分钟，滤过，滤液蒸干；残渣加 10%氢氧化钠

溶液 10ml，超声处理使之溶解；在 120℃下加热水
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解 2 小时，放冷；加氢氯酸调节 PH 值为 3 左右，

用醋酸乙酯振动摇晃，而后提取 2 次即可，每次提

取约 20ml，后将提取溶液进行充分融合，在将其中

水分蒸干；残渣加 C2H6O1ml 进行溶解，作为供试

品溶液。另取熊去氧胆酸对照品和鹅去氧胆酸对照

品，分别加 C2H6O 制成 1ml 配 0.5mg 溶剂，将其作

为对照样本。 
检验方法：吸取对照品溶液 1ul 和供试品溶液

3～8µl，分别点于同一高纯度薄层层析硅胶薄层板

上；以异辛烷-乙醚-正丁醇-冰醋酸-水（10：5：3：
5：1）的上层溶液（临用现配）为展开剂，平摊；

提取，成干燥状，在其中加以硫酸乙醇溶液，随机

将其温度提升 105℃，待其色泽为斑点显色，置紫

外灯下检验。试验品色谱，同对照品色谱均应处于

相应的位置，所呈现的颜色均为相同。 
实验结果： 
①在点样时供试品溶液取样量分别取用了：

3µl、5µl、8µl、10µl 四个不同的点样量均点于同一

高纯度薄层层析硅胶薄层板上，通过三组平行试验，

根据观察色谱图效果，确定最佳点样量为 8µl； 
②薄板层析法色谱中，其与参照色谱均处于相

同位置。显相同颜色（熊去氧胆酸：紫黄色；鹅去

氧胆酸：紫色）的斑点。实验结果符合规定，故采

用薄层色谱法对熊胆药物牙膏中熊胆粉的定性检测

能较好达到研究目的，能作为对熊胆药物牙膏产品

质量标准的检验方法。 
7 研究结论 
通过参照熊胆粉含量测定的方法，使用高效液

相色谱法进行熊胆药物牙膏的定量检测方法试验和

参照熊胆粉鉴别的方法，根据实验结果，最终确定

了采用薄层色谱法作为对熊胆药物牙膏中熊胆粉定

性检测的试验方法，并作为其指导企业组织生产、

检验、贸易和仲裁的依据。 
熊胆药物牙膏中熊胆粉的定性检验方法 
（1）供试品和对照品溶液的制备 
将本品取出约 10g，并配以 25nl 甲醇，搅拌成

细小颗粒状物，超声处理 30 分钟，滤过，滤液蒸干；

残渣加 10%氢氧化钠溶液 10ml，超声处理使之溶解；

在 120℃下加热水解 2 小时，放冷；同时配以盐酸

指数 3，用醋酸乙酯在振动摇晃后提取 2 次，每份

含量月 2ml，将其合并后，提出蒸干；残渣加乙醇

1ml 使溶解，可但作为实验对象。 
另取熊去氧胆酸对照品和鹅去氧胆酸对照品，

分别加乙醇制成每 1ml 含 0.5mg 的溶液，作为对照

品溶液。 
（2）检验方法 
照薄板层析法（《中华人民共和国药典》2010

年版一部附录Ⅵ B）试验，吸取对照品溶液 1ul 和
供试品溶液 3～8µl，分别滴在相同硅胶板上；以 2.
2,4-三甲基戊烷-乙氧基乙烷-CH3CH2CH2CH2OH-C
H3COOH-水，依照 10、5、3、5、1 配比序列的临

用现配为展开剂，平摊；提取，成干燥状，在其中

加以硫酸乙醇溶液，随机将其温度提升 105℃，待

其色泽为斑点显色，放置于紫光灯下下检视。 
（3）检验结果 
在两种色谱相同位置下，供试品色谱中应与对

照色谱显现斑点颜色保持一致。 
8 研究收获 
我公司质量技术部通过对熊胆药物牙膏中熊胆

粉定性检测的试验方法进行反复验证和确认，最终

将其编制为“瑞鹤熊胆牙膏”企业标准中熊胆粉定

性检测的试验方法，并于 2016 年 3 月 18 日顺利通

过大理市质量技术监督管理局标准化科的审查并给

予备案批件。 
后将连续生产的两个批次产品分别送交“国家

轻工业牙膏蜡制品质量监督检测中心”和“云南省

产品质量监督检验研究院”按照企业标准进行全项

型式检验并出具合格检验报告书（报告书号：

GQYLJ20151720 和 HN201502737），从而进一步验

证了熊胆药物牙膏中熊胆粉定性检测的试验方法的

可行性和科学性，使我公司产品质量有所保证，确

保本单位的合法权益以及消费者实际应用价值。 
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