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摘要# 目的!建立 Ĝ AS法同时测定消结安胶囊 "连翘’ 益母草’ 鸡血藤等# 中 % 种成分的含有量& 方法!该药物三
氯甲烷提取液的分析采用o0/.>6V S"’色谱柱 "#)( ..h%H* ..% ) (.#( 流动相乙腈 "@# +(H() .>1IA磷酸二氢钠
"[#% 梯度洗脱( 体积流量 "H( .AI.06( 检测波长 #4’ 6.( 柱温 $( i& 结果!盐酸小檗碱’ 盐酸巴马汀’ 连翘苷’
芦丁分别在 (H($$ 4 ‘(H$$4 # (N"’f(H,,, "#’ (H()% ’ ‘(H)%’ $ (N"’f(H,,, (#’ (H(#) , ‘(H#)’ ’ (N"’f
(H,,, ##’ (H((’ % ‘(H(’% # (N"’f(H,,, *# 范围内呈良好的线性关系% 平均加样回收率分别为 ,’H’! "?Cof
"H$!#’ ,,H’! "?Cof(H4!#’ ,’H’! "?Cof"H$!#’ ,*H’! "?Cof"H(!#& 结论!该方法灵敏准确% 可用于
消结安胶囊的质量控制&
关键词! 消结安胶囊( 盐酸小檗碱( 盐酸巴马汀( 连翘苷( 芦丁( Ĝ AS
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!!消结安颗粒是由功劳木’ 连翘’ 益母草’ 鸡
血藤’ 三叉苦’ 土茯苓 * 味中药材制备而成的傣

药% 具有活血化瘀% 软坚散结之成效% 用于气滞
血瘀所致乳癖’ 乳腺小叶增生’ 卵巢囊肿’ 子宫
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肌瘤等症)"+%* & 方中功劳木为君药% 盐酸小檗碱’
盐酸巴马汀为其主要有效成分% 可扩张血管’ 改
善血流% 起到消散作用))+** ( 连翘中的连翘苷可
抗氧化和活血)4* % 而芦丁具有抗血小板聚集的功
效)’+,* % 故以上 % 种成分均与本方主治功效相符&
目前% 相关质量标准仅对其中的盐酸小檗碱进行
定量分析)"* % 实验操作复杂% 所测成分单一& 为
了体现中药复方药理作用具有多靶点’ 多层次的
特点% 参考文献 )"(+"$*% 本实验建立了 Ĝ AS
法同时测定其中盐酸小檗碱’ 盐酸巴马汀’ 连翘
苷’ 芦丁的含有量% 其具有良好的灵敏度’ 准确
度’ 精密度% 可为更好控制该制剂的质量提供了
实验基础&
HI材料
"H"!仪器!@N01768""(( 系列高效液相色谱仪% 配
置在线脱气机’ 四元泵’ 自动进样器’ o@o检测
器’ @N01768色谱工作站 "安捷伦科技有限公司#(
@A+#(% 电子天平 "瑞士梅特勒+托利多公司#( SG+
#)( 超声波清洗机 "北京创新德超声电子研究所#(
移液枪 ""( ‘"((’ "(( ‘" ((( (A#&
"H#!试药!盐酸小檗碱 "批号 ""(4"$+#("#"##’
盐酸巴马汀 "批号 ""(4$#+#(")"(#’ 连翘苷 "批
号 ""(’#"+#(")"%#’ 芦丁 "批号 "(((’(+#("%(’#
对照品均购自中国食品药品检定研究院& 消结安胶
囊 "(H$’ NI粒% 云南良方制药有限公司% 批号
")(,#4("’ ")(,#4(#’ ")(,#4($ #& 磷酸二氢钠
"天津市巴斯夫化工有限公司% 含有量&,,H(!#(
甲醇’ 乙腈为色谱纯 "天津科密欧化学试剂有限
公司#( 磷酸 "成都市科龙化工试剂厂% 含有量&
’)H(!#( 三氯甲烷 "国药集团化学试剂有限公
司% 含有量&,,H(!#( 其他试剂均为分析纯( 水
为超纯水 "自制#&
JI方法与结果
#H"!色谱条件!o0/.>6V S"’色谱柱 "#)( ..h
%H* ..% ) (.#( 流动相乙腈 "@# +(H() .>1IA
磷酸二氢钠 "磷酸调 TG至 $% [#% 梯度洗脱
"( .06% "(!@( "( .06% #(!@( )( .06% $(!
@#( 体积流量 " .AI.06( 检测波长 #4’ 6.( 柱温
$( i( 进样量 "( (A&
#H#!对照品溶液制备!精密称取盐酸小檗碱’ 盐
酸巴马汀’ 连翘苷’ 芦丁对照品适量% 甲醇制成质
量浓 度 分 别 为 (H#(( %’ (H"*% #’ (H(*’ "’
(H%$# ( .NI.A对照品贮备液& 精密移取适量% 甲
醇稀释成质量浓度分别为 (H("* ,’ (H(#4 %’

(H("# ,’ (H((% # .NI.A混合对照品溶液&
#H$!供试品溶液制备!取本品适量% 研细% 精密
称取 (H#(* $ N% 置于锥形瓶中% 精密加入三氯甲
烷 )( .A% 密塞% 称定质量% 索氏回流提取 ’ M%
放冷% 三氯甲烷补足减失的质量% 摇匀% 滤过% 续
滤液挥干% 甲醇定容至 # .A% (H%) (.微孔滤膜
过滤% 即得&
#H%!阴性对照溶液!按照组方比例及生产工艺%
分别制成缺功劳木’ 缺连翘’ 缺功劳木和连翘的阴
性样品% 按 +#H$, 项下方法制备阴性对照溶液&
#H)!系统适用性试验!精密吸取供试品’ 对照品’
阴性对照溶液各 "( (A% 在 +#H", 项色谱条件下
分析% 记录色谱图% 结果见图 "& 由图可知% 阴性
对照溶液在盐酸小檗碱’ 盐酸巴马汀’ 连翘苷及芦
丁相应位置均无色谱峰出现% 即对其测定均无干
扰% 并且理论塔板数均不低于 ) (((% 各峰分离度
均不低于 "H)&
#H*!线性关系考察!吸取 +#H#, 项下对照品溶
液 #’ )’ "(’ ")’ #( (A% 注入液相色谱仪& 以峰
面积积分值为纵坐标 "F#% 进样量为横坐标 ":#
进行线性回归% 结果见表 "% 可知各成分在各自范
围内线性关系良好&

表 HIS 种成分的线性关系
$(1OHIC#0&(’’&4(+#"0.%#)."--"*’,"0.+#+*&0+.

成分 回归方程 ’ 线性范围I(N

盐酸小檗碱 Ff" "’$:g,H*)* % (H,,, " (H($$ 4 ‘(H$$4 #
盐酸巴马汀 Ff# ’’,H*:q#)H((’ (H,,, ( (H()% ’ ‘(H)%’ $
连翘苷 Ff)$#H%’:q(H4(, $ (H,,, # (H(#) , ‘(H#)’ ’
芦丁 Ff" %"#H,:q(H$*" * (H,,, * (H((’ % ‘(H(’% #

#H4!精密度试验!精密吸取 +#H#, 项下对照品
溶液 "( (A% 在 +#H", 项色谱条件下连续进样 *
次% 测得盐酸小檗碱’ 盐酸巴马汀’ 连翘苷’ 芦丁
峰面积?Co分别为 "H’!’ "H*!’ #H(!’ "H$!%
表明仪器精密度良好&
#H’!稳定性试验!精密吸取 +#H$, 项下同一供
试品溶液 "批号 ")(,#4("# 各 "( (A% 在 +#H",
项色谱条件下于 (’ %’ ’’ "#’ "*’ #% M 进样测
定% 测得盐酸小檗碱’ 盐酸巴马汀’ 连翘苷’ 芦丁
峰面积 ?Co分别 "H#!’ "H,!’ "H(!’ "H)!%
表明供试品溶液在 #% M内稳定性良好&
#H,! 重 复 性 试 验 ! 取 同 一 份 样 品 "批 号
")(,#4("#% 按 +#H$, 项下方法平行制备 * 份供
试品溶液% 在 +#H", 项色谱条件下测定% 测得盐
酸小檗碱’ 盐酸巴马汀’ 连翘苷’ 芦丁含有量
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"&芦丁!#&连翘苷!$&盐酸巴马汀!%&盐酸小檗碱
"&RP806!#&TM011XR06!$&T/1./8067<M1>R0V7!%&U7RU7R067MXVR>+

<M1>R0V7

图 HI/[C<色谱图
2#QOHI/[C<,%’"3(+"Q’(3.

?Co分别为 "H"!’ (H,!’ "H#!’ (H’!% 表明
该方法重复性良好&
#H"(!加样回收率试验!精密称取含有量已知的样
品"批号 ")(,#4("#* 份% 每份 (H"( N% 置于)( .A
锥形瓶中% 精密加入 +#H#, 项下 (H#(( % .NI.A
盐酸小檗碱贮备液 *,’ ’%’ "(( (A各 # 份%
(H"*% # .NI.A盐酸巴马汀贮备液 "$"’ "*%’
",* (A各 # 份% (H(*’ " .NI.A连翘苷贮备液 "%(’

"4)’ #"( (A各 # 份% (H%$# ( .NI.A芦丁贮备液
’’ "(’ "# (A各 # 份% 按 +#H$, 项下方法制备供
试品溶液% 在 +#H", 项色谱条件下测定& 结果见
表 #&

表 JI加样回收率试验结果 $#M\&
$(1OJI;&.*4+."-’&,"6&’T +&.+.$#M\&

成分
称样量I

N
原有量I

.N
加入量I

.N
测得量I

.N
回收率I

!

平均回收

率I!

"?CoI!#
盐酸小檗碱 (H"(" " (H("* * (H("$ ’ (H($( # ,’H$ ,’H’

(H"($ $ (H("* ’ (H("$ ’ (H($( ) ,,H$ ""H$#
(H"(# " (H("* 4 (H("* ’ (H($$ # ,’H"
(H"($ ) (H("* ’ (H("* ’ (H($$ " ,4H(
(H"(# % (H("* 4 (H(#( ( (H($* , "((H4
(H"(% * (H("* , (H(#( ( (H($* ’ ,,H)

盐酸巴马汀 (H"(" " (H(#* * (H(#" ) (H(%’ ( ,,H) ,,H’
(H"($ $ (H(#* , (H(#" ) (H(%’ # ,,H" "(H4#
(H"(# " (H(#* 4 (H(#* , (H()$ ’ "((H)
(H"($ ) (H(#* , (H(#* , (H()$ * ,,H#
(H"(# % (H(#* ’ (H($# # (H(), # "((H’
(H"(% * (H(#4 " (H($# # (H(), " ,,H)

连翘苷 (H"(" " (H("" ’ (H((, ) (H(#" " ,4H) ,’H’
(H"($ $ (H("" , (H((, ) (H(#" # ,4H* ""H$#
(H"(# " (H("" , (H("" , (H(#$ , "("H(
(H"($ ) (H("" , (H("" , (H(#$ 4 ,’H’
(H"(# % (H("" , (H("% $ (H(#* " ,,H)
(H"(% * (H("# ( (H("% $ (H(#* " ,’H*

芦丁 (H"(" " (H((% $ (H(($ ) (H((4 * ,*H, ,*H’
(H"($ $ (H((% ) (H(($ ) (H((4 , ,’H" ""H(#
(H"(# " (H((% $ (H((% $ (H((’ % ,)H*
(H"($ ) (H((% ) (H((% $ (H((’ 4 ,4H4
(H"(# % (H((% ) (H(() # (H((, ) ,*H,
(H"(% * (H((% * (H(() # (H((, * ,)H4

#H""!样品含有量测定!取 $ 批样品% 按 +#H$,
项下方法制备供试品溶液% 每批平行制备 $ 份% 在
+#H", 项色谱条件下测定含有量% 结果见表 $&

表 KI含有量测定结果 $#MK&
$(1OKI;&.*4+."-,"0+&0+!&+&’3#0(+#"0$#MK&

批号
盐酸小檗碱I

".N.粒 g"#

盐酸巴马汀I

".N.粒 g"#

连翘苷I

".N.粒 g"#

芦丁I

".N.粒 g"#
")(,#4(" (H(*$ 4 (H"(# ( (H(%) # (H("* $
")(,#4(# (H(*% ) (H"(# # (H(%* ( (H("* *
")(,#4($ (H(*% # (H"($ # (H(%) ’ (H("* ’
平均值 (H(*% " (H"(# ) (H(%) 4 (H("* *

KI讨论
$H"!色谱条件选择!本实验比较了不同检测波长
"#)%’ #4’’ #’(’ $#( 6.#’ 流动相"甲醇+(H() .>1IA
磷酸二氢钠’ 乙腈+(H($!磷酸’ 乙腈+(H() .>1IA磷
酸二氢钠# 检测体系% 发现在 #4’ 6.波长处杂峰较
少% 分离度和响应值均较理想( 乙腈+(H() .>1IA磷
酸二氢钠 "磷酸调 TG至 $# 梯度洗脱后% 所得各
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色谱峰分离效果最佳% 而且流动相配比简单&
$H#!提取方法选择!本实验比较了超声提取 "纯
甲醇’ 含 (H($!磷酸的甲醇#’ 回流提取 ""!盐
酸水’ 甲醇’ 三氯甲烷#% 发现以三氯甲烷索氏回
流提取 ’ M时% 各成分提取效率最高&
$H$!提取溶剂选择!本实验发现% 功劳木中的盐
酸小檗碱可直接通过三氯甲烷被有效地提取出来%
而其传统提取方法有酸水法’ 石灰乳法’ 醇提
法)"%+")* & 文献 )"*+"’* 也有相关报道% 如李定芬
等)"**发现% 以乙腈+(H"!磷酸 "含十二烷基磺酸
钠# 为提取溶剂时% 黄柏中盐酸小檗碱的含有量
最高&
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) $ * !刘晓哲% 张东方&Ĝ AS同时测定复方黄连素片中 $ 种成

分的含量 )O*&中国实验方剂学杂志% #("%% #( " " #!

4(+4$&

) % * !陆!昕% 王永毅% 徐康康&儿童咳颗粒质量标准研究)O*&

安徽医药% #(""% ")""##! ")(%+")(*&

) ) * !国家药典委员会&中华人民共和国药典! #(") 年版一部
)C*&北京! 中国医药科技出版社% #(")! 4,&

) * * !杨庆珍% 郑司浩% 黄林芳&小檗碱提取方法和药理活性研

究进展)O*&中国新药杂志% #(")% #%")#! )",+)#)&

) 4 * !谭高好% 杜!莹% 乙!引% 等&Ĝ AS同时测定复方双花
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