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摘要# 目的!建立CI5‘法同时测定复方元胡止痛片 "延胡索( 香附( 川楝子( 徐长卿# 中 ’ 种成分的含有量’ 方法
!该药物 ,&!乙醇提取液的分析采用依利特 ‘"*色谱柱 "#%& 22l+L’ 22& % !2#$ 以 )甲醇(乙腈 "" h"#* (&L"!
冰醋酸为流动相& 梯度洗脱$ 体积流量 "L# 25K24:$ 检测波长 #*& :2 "原阿片碱( 延胡索乙素( 去氢紫堇碱( 紫堇
碱( 四氢小檗碱# 和 #+# :2 "-(香附酮#’ 结果!原阿片碱( 延胡索乙素( 去氢紫堇碱( 紫堇碱( 四氢小檗碱( -(香
附酮分别在 #L"% b+"L&& !OK25 ";m&L--- -#( #L,+ b%+L*& !OK25 ";m&L--- *#( )L)’ b’,L#& !OK25 ";m
&L--- ’#( #L’, b%)L+& !OK25 ";m&L--- %#( "L-- b)-L*& !OK25 ";m&L--- ,#( %L") b"&#L’& !OK25 ";m
&L--- *# 范围内线性关系良好& 平均加样回收率 "DBU# 分别为 -,L-*! ""L")!#( --L"#! ""L%*!#( -*L))!
"&L*)!#( --L&%! ""L,#!#( -,L*)! ""L+#!#( -*L’+! "&L,&!#’ 结论!该方法准确可靠& 专属性强& 可用
于复方元胡止痛片的质量控制’
关键词! 复方元胡止痛片$ 原阿片碱$ 延胡索乙素$ 去氢紫堇碱$ 紫堇碱$ 四氢小檗碱$ -(香附酮$ CI5‘
中图分类号! D-#,L#!!!!!文献标志码! G!!!!!文章编号! "&&"("%#*"#&",#&#(&)"#(&+
"#$!"&L)-’-K@$4>>:$"&&"("%#*L#&",L&#L&"’

:$42,)+/’#2*"’)’.4$/+)$#/#&*$5 (#/*)$)2’/)*$/=#4-#2/"72+/12‘1$)#/0
;+L,’)*L3 @TD=

UFP7/:O(8=3"& !UP543:(W4:O#!

"!"C@M,;’<@$’-%C;(1 ,$/ UI(&M<@$’& A+@E-(;’+ :@-M9@0)L-)M&’,9-%a&$1+,&:;-?&$8@& G&$&$1 J!4444& *+&$,$ 6"a&$1+,&:;-?&$8&,9#$)’&’(’@%-;

A&W@’,$ B@/&8&$@& G&$&$1 J!444K& *+&$,#

89:;<8=;! 8>?!.6/><3_04>8 3: CI5‘2/<86Y ;6X<8/>42=0<3:/6=>?6:</:<Y/</X24:3<46: 6;>4]?6:><4<=/:<>
4: ‘62W6=:Y Q=3:8= 784<6:O.3_0/<>"3: 3:30O/>4??6:<34:4:O*-;=/,9&)O+&2-<,& *=M@;&O+&2-<,& A--)@$/,$
E;(8’()3:Y *=$,$8+&M,$&8(9,’&O,/&D/<O+&2-<,#$?%;@AB:!.8/3:30\>4>6;,&! /<83:60/]<X3?<6;<84>
YX=OZ3>W/X;6X2/Y 6: 3C\W/X>40‘"* ?60=2: "#%& 22l+L’ 22& % !2#& Z4<8 <8/26_40/W83>/?62WX4>4:O6;
2/<83:60(3?/<6:4<X40/"" h"# (&L"! O03?4303?/<4?3?4Y ;06Z4:O3<"L# 25K24: 4: 3OX3Y4/:</0=<46: 23::/X& 3:Y
<8/Y/</?<46: Z3̂/0/:O<8>Z/X/>/<3<#*& :2;6XWX6<6W4:/& </<X38\YX6W3023<4:/& Y/8\YX6?6X\Y304:/& ?6X\Y304:/
3:Y ?3:3Y4:/& 3:Y #+# :2;6X-(?\W/X6:/$<%:CD;:!IX6<6W4:/& </<X38\YX6W3023<4:/& Y/8\YX6?6X\Y304:/&
?6X\Y304:/& ?3:3Y4:/3:Y -(?\W/X6:/>86Z/Y O66Y 04:/3XX/03<46:>84W>Z4<84: <8/X3:O/>6;#L"% g+"L&& !OK25
";m&L--- -#& #L,+ g%+L*& !OK25";m&L--- *#& )L)’ g’,L#& !OK25";m&L--- ’#& #L’, g%)L+& !OK25
";m&L--- %#& "L-- g)-L*& !OK25";m&L--- ,# 3:Y %L") g"&#L’& !OK25";m&L--- *#& Z86>/3̂/X3O/
X/?6̂/X4/>"DBU># Z/X/-,L-*! ""L")!#& --L"#! ""L%*!#& -*L))! "&L*)!#& --L&%! ""L,#!#&
-,L*)! ""L+#!# 3:Y -*L’+! "&L,&!#& X/>W/?<4̂/0\$=AE=DC:>AE!f4<8 O66Y >W/?4;4?4<\& <84>3??=(
X3</3:Y X/043_0/2/<86Y ?3: _/=>/Y ;6X<8/R=304<\?6:<X606;‘62W6=:Y Q=3:8= 784<6:O.3_0/<>$
F%7GA<B:! ‘62W6=:Y Q=3:8= 784<6:O.3_0/<>$ WX6<6W4:/$ </<X38\YX6W3023<4:/$ Y/8\YX6?6X\Y304:/$ ?6X\Y3(

#")

#&", 年 # 月
第 )- 卷!第 # 期

中 成 药
‘84:/>/.X3Y4<46:30I3</:<H/Y4?4:/

A/_X=3X\#&",
a60$)-!E6$#



04:/$ ?3:3Y4:/$ -(?\W/X6:/$ CI5‘

!!复方元胡止痛片具有疏气止痛功效& 临床上主
要用于肝胃气痛( 胃脘胀痛( 胸肋痛( 月经痛等症
状的治疗& 该制剂由延胡索 "醋制#( 香附 "醋
制#( 川楝子( 徐长卿 + 味药材组成’ 方中延胡索
辛( 苦( 温& 归肝( 脾经& 具有活血( 利气( 止痛
的作用& 为君药& 并且醋制可发挥其最佳药效& 主
要有效成分为生物碱& 包括原阿片碱( 延胡索乙
素( 去氢紫堇碱( 紫堇碱( 四氢小檗碱等$ 香附具
有理气解郁& 调经止痛作用& 醋制后主治肝气郁
滞( 胸闷胁痛( 胃病( 腹痛( 月经不调( 痛经等症
状& 为臣药& 其主要成分为-(香附酮’

该制剂收载于 +卫生部颁药品标准, 中药成
方制剂第 , 册& 但标准仅规定了其性状及理化鉴定
项目& 尚无定量检测方法)"* ’ 为了确保复方元胡
止痛片临床用药的安全有效& 本实验采用 CI5‘
法& 对其中原阿片碱( 延胡索乙素( 去氢紫堇碱(
紫堇碱( 四氢小檗碱( -(香附酮含有量同时测定进
行& 该方法简便准确& 可为其质量控制提供科学
依据’
HI仪器与试药
"L"!仪器!f3</X>#’-% 高效液相色谱仪 "美国
f3</X>公司#$ NB#&%UP电子天平 "瑞士梅特勒(
托利多公司#$ cV%#&&1超声波清洗器 "昆山市超
声仪器有限公司#’
"L#!试药!复方元胡止痛片购自山西双人药业有
限责任公司 "片重 &L) O& 批号 "%&+&"( "%&-"#(
"%""&’#’ 甲醇为色谱纯$ 冰醋酸为分析纯$ 水为
重蒸馏水’ 原阿片碱 " ""&*%)(#&"+&+& 含有量
--L,!#( 延胡索乙素 """&,#’(#&"%"’& 含有量
--L*!#( -(香 附 酮 " ""&,+*(#&"%")& 含 有 量
--L,!# 对照品均购自中国食品药品检定研究院$
紫堇碱 "%"*(’-(+& 含有量 -*L&!#( 去氢紫堇碱
"*)#"*()+(#& 含有量 -,L%!#( 四氢小檗碱 "%##(
-,(+& 含有量 -*L&!# 对照品均购自上海源叶生
物科技有限公司’
JI方法与结果
#L"!溶液制备
#L"L"!供试品溶液!取样品适量& 研细& 精密称
取 #L& O& 置于 #% 25量瓶中& 加入 ,&!乙醇& 超
声提取 ’& 24:& 放冷& 加入 ,&!乙醇至刻度& 摇
匀& 过滤& 取续滤液& 即得’
#L"L#!对照品溶液!精密称取各对照品适量& 置

于 ’ 个 #& 25量瓶中& ,&!乙醇溶解并稀释至刻
度& 摇 匀& 即 得 对 照 品 贮 备 液 "原 阿 片 碱
&L+"& 2OK25( 延胡索乙素 &L%+* 2OK25( 去氢紫
堇碱 &L’,# 2OK25( 紫堇碱 &L%)+ 2OK25( 四氢小
檗碱 &L)-* 2OK25( -(香附酮 "L&#’ 2OK25#’ 分
别量取 #L&( %L&( %L&( %L&( %L&( %L& 25& 置于
同一 "&& 25量瓶中& 加 ,&!乙醇稀释至刻度& 摇
匀& 即得 "原阿片碱 &L&&* # 2OK25( 延胡索乙素
&L&#, + 2OK25( 去氢紫堇碱 &L&)) ’ 2OK25( 紫
堇碱 &L&#’ , 2OK25( 四氢小檗碱 &L&"- - 2OK25(
-(香附酮 &L&%" ) 2OK25#’
#L"L)!阴性对照溶液!按处方比例称取除延胡索(
香附以外的药材各 " 份& 按照制备工艺和
.#L"L"/ 项下方法制备相应阴性对照溶液’
#L#!色谱条件!依利特 ‘"*色谱柱 "#%& 22l
+L’ 22& % !2#$ 体积流量 "L# 25K25$ 进样量
"& !5$ 流动相 G为甲醇(乙腈 " " h" #& e为
&L"!冰醋酸& 梯度洗脱)# g’* "& b"# 24:& +’L&!
G$ "# b#- 24:& +’L&!%’%L&!G$ #- b+# 24:&
’%L&!%,%L&!G$ +# b%" 24:& ,%L&!G$ %" b
’& 24:& ,%L&!%+’L&!G#$ 检测波长 #*& :2),(-*

"原阿片碱( 延胡索乙素( 去氢紫堇碱( 紫堇碱和
四氢小檗碱# 和 #+# :2)"&(""* "-(香附酮#’
#L)!方法学考察
#L)L"!线性关系考察!精密吸取 .#L"L#/ 项下
对照品贮备液 &L"( &L#( &L%( "L&( #L& 25& 置
于 #& 25量瓶中& ,&!乙醇稀释至刻度& 摇匀& 即
得到系列质量浓度对照品溶液’ 以质量浓度为横坐
标 "G#& 峰面积为纵坐标 " #̂ 进行回归& 结果
见表 "& 可知各成分在各自范围内均呈良好的线性
关系’
#L)L#!专属性实验!取阴性对照( 对照品( 供试
品溶液& 在 .#L#/ 项色谱条件下测定& 色谱图见
图 "& 可知阴性无干扰& 表明该方法专属性良好’
#L)L)!精密度试验!按 .#L"L#/ 项下对照品溶
液& 在 .#L#/ 项色谱条件下进样 ’ 次& 测得原阿
片碱( 延胡索乙素( 去氢紫堇碱( 紫堇碱( 四氢小
檗碱( -(香附酮峰面积 DBU分别为 "L&%!(
&L--!( "L&*!( &L-)!( "L&+!( &L’’!& 表明
仪器精密度良好’
#L)L+!重复性试验!取样品 "批号 "%&+&"# ’
份& 按 .#L"L"/ 项下方法制备供试品溶液& 在
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!! 表 HIY 种成分的线性关系
;+LMHID$/’+..’,+)$#/*1$-*#&*$5 (#/*)$)2’/)*

成分 回归方程 线性范围K"!O-25g"# ; 定量限K"!O-25g"#

原阿片碱 m̂%L##* + l"&%Gp"*)L’ #L&% b+"L&& &L--- - &L""#

延胡索乙素 m̂"L’)’ + l"&’Gp),&L* #L,+ b%+L*& &L--- * &L#%,

去氢紫堇碱 m̂"L%-& % l"&’Gg#,-L" )L)’ b’,L#& &L--- ’ &L#"-

紫堇碱 m̂"L&*, # l"&’Gp)%*L# #L’, b%)L+& &L--- % &L#-’

四氢小檗碱 m̂*L%"+ ) l"&%Gg+""L, "L-- b)-L*& &L--- , &L"#+

-(香附酮 m̂"L*’) - l"&’Gg"%,L% %L") b"&#L’& &L--- * &L),’

"$原阿片碱!#$延胡索乙素!)$去氢紫堇碱!+$紫堇碱!

%$四氢小檗碱!’$-(香附酮
"$WX6<6W4:/!#$</<X38\YX6W3023<4:/!)$Y/8\YX6?6X\Y304:/

+$?6X\Y304:/!%$?3:3Y4:/!’$-(?\W/X6:/

图 HI@TD=色谱图
N$0MHI@TD=(1.#4+)#0.+4*

.#L#/ 项色谱条件下测定& 测得原阿片碱( 延胡
索乙素( 去氢紫堇碱( 紫堇碱( 四氢小檗碱( -(香
附酮含有量DBU分别为 "L,-!( "L’+!( "L%’!(
"L’,!( "L,"!( "L#+!& 表明该方法重复性

良好’
#L)L%!稳定性试验!取样品 "批号 "%&+&"# 适
量& 按 .#L"L"/ 项下方法制备供试品溶液& 于 &(
#( +( *( "’( #+ 8 进样测定& 进样量 "& !5& 测
得原阿片碱( 延胡索乙素( 去氢紫堇碱( 紫堇碱(
四氢小檗碱( -(香附酮峰面积DBU分别为 "L#)!(
"L""!( &L-,!( "L&)!( "L"’!( &L,-!& 表明
供试品溶液在 #+ 8内稳定性良好’
#L)L’!加样回收率试验!取含有量已知的样品"批
号"%&+&"# 适量& 研细& 精密称取 ’份& 每份"L& O&
置于 #% 25量瓶中& 加入 .#L"L#/ 项下对照品溶液
"&L&-* + 2OK25原阿片碱( &L&*# # 2OK25延胡索乙
素( &L"&& * 2OK25去氢紫堇碱( &L&*& " 2OK25
紫堇碱( &L&%- , 2OK25四氢小檗碱( &L#&% # 2OK25
-(香附酮#适量& 加入 ,&!乙醇& 超声提取 ’& 24:&
放冷& ,&!乙醇定容至刻度& 摇匀& 过滤& 取续滤
液& 在 .#L#/ 项色谱条件下测定& 计算回收率&
结果见表 #’
#L+!样品含有量测定!取 ) 批样品& 按 .#L"L"/
项下方法制备供试品溶液& 在 .#L#/ 色谱条件下
测定& 外标法计算含有量& 结果见表 )’
KI讨论
)L"!流动相选择!本实验考察了甲醇(&L"!冰醋
酸( 乙腈(&L"!冰醋酸( 乙腈(&L&%!磷酸( 甲醇(
&L"!磷酸( 乙腈(水( 甲醇(水( )甲醇(乙腈 "" h
"#* (&L"!冰醋酸等流动相体系& 通过比较 ’ 种成
分的分离度及峰形& 最终选择 )甲醇(乙腈 "" h
"#* (&L"!冰醋酸’
)L#!样品制备方法选择!本实验考察了提取方式
"回流提取( 超声提取#( 提取溶剂 "%&!( ,&!(
"&&!乙醇#( 提取时间 ")&( ’&( -& 24:# 等因
素& 发现回流提取和超声提取对 ’ 种成分提取率的
影响差异不大& 考虑到超声提取较回流提取更加简
便( 快速( 稳定& 故选择超声提取$ 以 ,&!乙醇
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!! 表 JI加样回收率试验结果 %%QY’
;+LMJI<’*2,)*#&.’(#[’.3 )’*)*%%QY’

成分 称样量K
O

原有量K
2O

加入量K
2O

测得量K
2O

回收率K
!

平均回收
率K!

"DBUK!#
原阿片碱 "L&&& * &L&-% " &L&-* + &L"-" , -*L", -,L-*

"L&&& # &L&-% & &L&-* + &L"-& ) -’L*% ""L")#
&L--- ) &L&-+ - &L&-* + &L"-& * -,L+’
&L--- ’ &L&-% & &L&-* + &L"-# & -*L%*
"L&&& ’ &L&-% " &L&-* + &L"-) ) --L*&
"L&&& - &L&-% " &L&-* + &L"-& ’ -,L&%

延胡索 "L&&& * &L)+# ) &L)#* * &L’,) + "&&L,& --L"#
乙素 "L&&& # &L)+# " &L)#* * &L’%- # -’L++ ""L%*#

&L--- ) &L)+" * &L)#* * &L’’+ ’ -*L"*
&L--- ’ &L)+" - &L)#* * &L’’* , --L)-
"L&&& ’ &L)+# # &L)#* * &L’,& , --L-"
"L&&& - &L)+# ) &L)#* * &L’," + "&&L&-

去氢紫 "L&&& * &L+&* ) &L+&) # &L*&& % -,L#, -*L))
堇碱 "L&&& # &L+&* " &L+&) # &L*&) , -*L"# "&L*)#

&L--- ) &L+&, , &L+&) # &L*&" + -,L’+
&L--- ’ &L+&, * &L+&) # &L*&% % -*L’+
"L&&& ’ &L+&* # &L+&) # &L*&’ - -*L**
"L&&& - &L+&* + &L+&) # &L*&- + --L+%

紫堇碱 "L&&& * &L)#% ) &L)#& + &L’+) * --L+" --L&%
"L&&& # &L)#% " &L)#& + &L’+, % "&&L’# ""L,##
&L--- ) &L)#+ * &L)#& + &L’+* " "&&L-"
&L--- ’ &L)#+ - &L)#& + &L’+& & -*L)%
"L&&& ’ &L)#% # &L)#& + &L’)) ’ -’L#%
"L&&& - &L)#% ) &L)#& + &L’+" , -*L,%

四氢小 "L&&& * &L#)" # &L#)* * &L+,& ’ "&&L#% -,L*)
檗碱 "L&&& # &L#)" & &L#)* * &L+’# + -’L-& ""L+##

&L--- ) &L#)& * &L#)* * &L+’) ) -,L)’
&L--- ’ &L#)& - &L#)* * &L+’" " -’L+&
"L&&& ’ &L#)" " &L#)* * &L+’’ % -*L%*
"L&&& - &L#)" # &L#)* * &L+’+ & -,L+-

-(香 "L&&& * &L’), % &L’"% ’ "L#%& * --L’) -*L’+
附酮 "L&&& # &L’), " &L’"% ’ "L#+’ # -*L-+ "&L,&#

&L--- ) &L’)’ ’ &L’"% ’ "L#+& * -*L"%
&L--- ’ &L’)’ , &L’"% ’ "L#)* ) -,L,)
"L&&& ’ &L’), + &L’"% ’ "L#+) & -*L)*
"L&&& - &L’), ’ &L’"% ’ "L#+, # --L&)

为提取溶剂时& ’ 种成分含有量较高$ 通过比较提
取率& 确定提取时间为 ’& 24:’ 综上所述& 样品制
备方法为 ,&!乙醇超声提取 ’& 24:’
OI结论

CI5‘法能同时测定复方元胡止痛片中原阿片
!!

表 KI含有量测定结果 %%QK& 40V0’
;+LMKI<’*2,)*#&(#/)’/)"’)’.4$/+)$#/%%QK& 40V0’

批号
原阿

片碱

延胡索

乙素

去氢紫

堇碱
紫堇碱

四氢小

檗碱

-(香

附酮

"%&+&" &L&-% &L)+# &L+&* &L)#% &L#)" &L’),

"%&-"# &L"&) &L)%’ &L+#" &L)#" &L##, &L’&-

"%""&’ &L&*, &L)#- &L)-’ &L#-* &L#") &L’%"

平均值 &L&-% &L)+# &L+&* &L)"% &L##+ &L’)#

碱( 延胡索乙素( 去氢紫堇碱( 紫堇碱( 四氢小檗
碱和-(香附酮的含有量& 各组分能较好地被分离’
同时& 该方法简便稳定& 专属性强& 对复方元胡止
痛片的质量控制及临床用药安全有着积极意义’
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