
!质!!量"

ASE>法同时测定清热治痢丸中 Y 种成分

赵!曦"! !杨东生"! !张!瑶"! !李忠保#! !周晓东&

""$吉林大学珠海学院! 广东 珠海 )"/%;"# #$珠海市药检所! 广东 珠海 )"/%%%# &$珠海市食品药品监
督管理局! 广东 珠海 )"/%%%$

收稿日期! #%"’("%(&"

基金项目! #%"; 年广东省中医药局项目 "#%";"#%’#$ 吉林大学珠海学院 ,百人工程- 培养项目 "#%";#

作者简介! 赵!曦 ""/-;&#% 女% 硕士生% 讲师% 从事中药检验分析和质量标准提高工作’ 012! "&/#’/’-#;%% 3(4562! c<5:\6c<X<567

"’&$9:4

摘要# 目的!建立E*N[法同时测定清热治痢丸 "三颗针和马齿苋# 中盐酸小檗碱( 盐酸药根碱( 盐酸巴马汀( 山柰
酚( 木犀草素( 芹菜素的含有量’ 方法!该药物甲醇提取液的分析采用 +C621>G0[(["-色谱柱 ";P’ 44i#)% 44%
) "4#$ 以乙腈(%P%#!磷酸二氢钾为流动相% 梯度洗脱$ 体积流量 %P/ 4NB46>$ 检测波长 #’) >4和 &’% >4$ 柱温
&) e’ 结果!’ 种成分分别在各自范围内线性关系良好 ","%P/// &#% 平均加样回收率 /.P"’! d//P/%!% J@,
%P’#!d"P;-!’ 结论!该方法简便快速% 可用于清热治痢丸的质量控制’
关键词! 清热治痢丸$ 盐酸小檗碱$ 盐酸药根碱$ 盐酸巴马汀$ 山柰酚$ 木犀草素$ 芹菜素$ E*N[
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!!清热治痢丸收载于 /卫生部颁药品标准0 中
药成方制剂第 ; 册)"* % 为浓缩水丸% 由三颗针和马
齿苋加工而成% 临床上主要用于治疗湿热痢 "菌
痢#( 热泻等病症’ 三颗针根茎中含多种异喹啉类
生物碱% 具有清热燥湿( 泻火解毒( 抗菌消炎等作
用)#* % 其中主要成分为盐酸小檗碱( 盐酸药根碱
和盐酸巴马汀% 用于治疗细菌性痢疾( 肺结核等疾

病)&(;* % 临床上主要用于湿热泻痢( 黄疸( 湿疹(
咽痛目赤( 聤耳流脓( 痈肿疮毒等症))* $ 马齿苋
具有清热解毒( 凉血止血( 止痢的功效% 其主要成
分为山柰酚( 木犀草素和芹菜素% 用于菌痢肠炎(
泄泻( 疔疮疖肿( 热淋等疾病的治疗)’* ’

目前% 该标准仅对清热治痢丸进行了性状( 鉴
别及丸剂通则项检查% 尚无定量测定的研究报道%
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难以有效确保其质量和疗效’ 因此% 本实验采用
E*N[法对清热治痢丸中三颗针的成分盐酸小檗
碱( 盐酸药根碱( 盐酸巴马汀% 以及马齿苋的成分
山柰酚( 木犀草素和芹菜素进行定量测定% 该方法
简便快捷% 可为完善其质量标准提供有力支持’
JK仪器

+O,##%,电子天平 "%P%" 4C% 日本岛津公
司#$ KV()%%,3超声波清洗器 "昆山市超声仪器
有限公司#$ +C621>G""%% 系列高效液相色谱仪
"配置在线真空脱气装置( 四元梯度泵( "%% 位自
动进样器( 柱恒温箱( aF,可变波长检测器% 美
国安捷伦公司#’
!K试药

盐酸小檗碱 """%."&(#%"#"##( 盐酸巴马汀
"""%.&#(#%"’"" #( 木犀草素 " """)#%(#%%)%; #(
芹菜素 """"/%"(#%""%## 对照品均购自中国食品
药品检定研究院$ 盐酸药根碱 "’’-"(")(-#( 山柰
酚 ")#%("-(&# 对照品均购自上海纯优生物科技有
限公司’ 清热治痢丸 "浓缩水丸% 每 "%% 粒重
"# C# 购自北京同仁堂科技发展股份有限公司制药
厂’ 乙腈为色谱纯$ 其他试剂均为分析纯$ 水为重
蒸馏水’
OK方法与结果
&P"!色谱条件!+C621>G0[(["-色谱柱 ";P’ 44i
#)% 44% ) "4#$ 流动相 +为乙腈% L为 %P%#!
磷酸二氢钾% 梯度洗脱).("%* "% d"# 46>% #%!+$
"# d#’ 46>% #%!&#.!+$ #’ d;; 46>% #.!&
)%!+$ ;; d)% 46>% )%!&#%!+#$ % d#’ 46>
时在 #’) >4).*波长下检测盐酸小檗碱( 盐酸药根
碱和盐酸巴马汀% #’ d)% 46> 时在 &’% >4)""("#*波
长下检测山柰酚( 木犀草素和芹菜素$ 体积流量
%P/ 4NB46>$ 柱温 &) e$ 进样量 "% "N’
&P#!对照品溶液制备!精密称取各对照品适量%
置于 ’ 个 #% 4N量瓶中% 甲醇溶解定容% 振摇均
匀% 作为对照品贮备液"盐酸小檗碱 %P’/% 4CB4N(
盐酸药根碱 %P;’; 4CB4N( 盐酸巴马汀 %P)"’ 4CB4N(
山柰酚 #P/.% 4CB4N( 木犀草素 "P)/- 4CB4N( 芹
菜素 %P’"# 4CB4N#’ 量取 "P%( #P)( )P%( ’P%(
)P%( )P% 4N% 置于同一"%% 4N量瓶中% 甲醇稀释定
容% 振摇均匀% 即得"盐酸小檗碱 %P%%’ / 4CB4N( 盐
酸药根碱%P%"" ’ 4CB4N( 盐酸巴马汀 %P%#) - 4CB4N(
山柰酚 %P".- # 4CB4N( 木犀草素 %P%./ / 4CB4N(
芹菜素 %P%&% ’ 4CB4N#’
&P&!供试品溶液制备!取清热治痢丸适量% 研细%

精密称取约 #P% C% 置于具塞锥形瓶中% 精密加入
)% 4N甲醇% 称定质量% 超声 ")%% F( ;% DEc#
提取 ’% 46>% 放冷% 甲醇补足减失的质量% 摇匀%
过滤% 取续滤液% 即得’
&P;!阴性样品溶液制备!按清热治痢丸处方工艺%
制备不含三颗针( 马齿苋的阴性样品% 按 ,&P&-
项下方法制备% 即得’
&P)!系统适用性试验!精密吸取 , &P# - d
,&P;- 项下溶液适量% 在 ,&P"- 项色谱条件下检
测% 结果见图 "’ 由图可知% 各成分分离度均大于
"P)% 理论塔板数均大于 & )%%% 阴性无干扰% 表明
该方法专属性良好’
&P’!线性关系考察!精密吸取 ,&P#- 项下对照
品贮备液 %P"( %P#( %P)( "P%( "P)( #P% 4N% 甲
醇稀释并定容至 ’ 个 #% 4N量瓶中% 振摇均匀% 得
到 ’ 个质量浓度的对照品溶液’ 以质量浓度为横坐
标 "Z#% 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线性关系良好’

表 JKY 种成分线性关系
<.#NJKE&/).66)1.+&%/,4&5,%(,&W *%/,+&+3)/+,

成分 回归方程
线性范围B

""C+4Nm"#
,

盐酸小檗碱 ‘g.P)%" ; i"%)Zm##.P" &P;)% d’/P%% %P/// /
盐酸药根碱 ‘g-P&)- " i"%)Zn;-"P# #P&#% d;’P;% %P/// )
盐酸巴马汀 ‘g/P%%) . i"%)Zm&)&P- #P)-% d)"P’% %P/// .
山柰酚 ‘g"P&&" ’ i"%’Zn;%-P% ";P-) d#/.P% %P/// &
木犀草素 ‘g"P"%. / i"%’Zn"/’P; .P//% d")/P- %P/// ’
芹菜素 ‘g-P.#" & i"%)Zm#’’P/ &P%’% d’"P#% %P/// ;

&P.!精密度试验!取对照品溶液适量% 在 ,&P"-
项色谱条件下测定% 进样 ’ 次% 测得盐酸小檗碱(
盐酸药根碱( 盐酸巴马汀( 山柰酚( 木犀草素( 芹
菜素峰面积J@, "1g’# 分别为 "P#/!( "P")!(
"P%-!( %P/"!( "P%"!( %P/-!% 表明仪器精密
度良好’
&P-!重复性试验!取样品 "批号 ")%-%-;.# ’
份% 按 , &P& - 项下方法制备供试品溶液% 在
,&P"- 项色谱条件下测定% 测得盐酸小檗碱( 盐
酸药根碱( 盐酸巴马汀( 山柰酚( 木犀草素( 芹菜
素含有量 J@,分别为 "P%#!( %P’’!( "P"/!(
"P&’!( %P;#!( "P);!% 表明该方法重复性
良好’
&P/!稳定性试验!取样品 "批号 ")%-%-;.# "
份% 在室温下放置 %( #( ;( ’( -( "% < 后在
,&P"- 项色谱条件下测定% 测得盐酸小檗碱( 盐
酸药根碱( 盐酸巴马汀( 山柰酚( 木犀草素( 芹菜
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"$盐酸小檗碱!#$盐酸药根碱!&$盐酸巴马汀!;$山柰酚
)$木犀草素!’$芹菜素
"$=1H=1H6>1<WAH:9<2:H6A1!#$Q5GH:HH<6c6>1<WAH:9<2:H6A1!&$]52(

45G6>1<WAH:9<2:H6A1!;$D514] 1̂H:2!)$2XG1:26>!’$5]6C1>6>

图 JKY 种成分ASE>色谱图
M&0NJKASE>*46%7.+%06.7,%(,&W *%/,+&+3)/+,

素峰面积 J@,分别为 "P&"!( %P#;!( "P"/!(
%P/&!( "P%#!( "P".!% 表明供试品溶液在室温
下 "% <内稳定性良好’
&P"%!加样回收率试验!精密称取样品 "批号
")%-%-;.# ’ 份% 每份约 "P% C% 置于具塞锥形瓶
中% 精密加入 ,&P#- 项下混合对照品溶液 #) 4N(
甲醇 #) 4N% 称定质量% 超声 ")%% F( ;% DEc#
提取 ’% 46>% 放冷% 甲醇补足减失的质量% 摇匀%

过滤% 在 ,&P"- 项色谱条件下测定% 计算加样回
收率% 结果见表 #’

表 !KY 种成分加样回收率试验结果 $#VY%
<.#N!K=),31+,%(6)*%X)69 +),+,(%6,&W *%/,+&+3)/+,$#VY%

成分 取样量B
C

原有量B
4C

加入量B
4C

测得量B
4C

回收率B
!

平均回收
率B!

"J@,B!#

盐酸小 "P%%# % %P"." & %P".# ) %P&;% / /-P&# /-P;"
檗碱 "P%%% " %P"." % %P".# ) %P&;# # //P#) ""P%&#

%P//- # %P".% . %P".# ) %P&;" ) //P%"
%P/// ) %P".% / %P".# ) %P&&/ " /.P)"
"P%%" & %P"." # %P".# ) %P&;# . //P;#
%P//. / %P".% ’ %P".# ) %P&&. - /’P/&

盐酸药 "P%%# % %P#’; ) %P#/% % %P))& - //P.’ //P")
根碱 "P%%% " %P#’; % %P#/% % %P)); ’ "%%P#" ""P;-#

%P//- # %P#’& ) %P#/% % %P))’ & "%%P/.
%P/// ) %P#’& / %P#/% % %P))" % //P%%
"P%%" & %P#’; & %P#/% % %P);) ’ /.P%%
%P//. / %P#’& ; %P#/% % %P);. ) /.P/.

盐酸巴 "P%%# % %P’.’ ; %P’;) % "P&%% # /’P." /.P’-
马汀 "P%%% " %P’.) " %P’;) % "P&"" # /-P’# "%P-%#

%P//- # %P’.& - %P’;) % "P&%) . /.P/.
%P/// ) %P’.; . %P’;) % "P&%/ ; /-P;%
"P%%" & %P’.) / %P’;) % "P&%" " /’P/&
%P//. / %P’.& ’ %P’;) % "P&%# % /.P;&

山柰酚 "P%%# % ;P)-" " ;P;)) % /P%;’ # "%%P#& //P/%
"P%%% " ;P).# ) ;P;)) % /P%". - //P.- "%P’##
%P//- # ;P)’& - ;P;)) % /P%&" / "%%P#/
%P/// ) ;P)’/ . ;P;)) % /P%)# - "%%P’&
"P%%" & ;P).. / ;P;)) % -P/-& ) /-P-/
%P//. / ;P)’# ; ;P;)) % -P/// % //P)/

木犀草素 "P%%# % #P%;# " "P//. ) ;P%&) # //P.- /-P’/
"P%%% " #P%&- # "P//. ) ;P%#- ’ //P’; ""P&)#
%P//- # #P%&; & "P//. ) ;P%%/ " /-P-’
%P/// ) #P%&. % "P//. ) ;P%%# - /-P;"
"P%%" & #P%;% ’ "P//. ) &P/’" . /’P"-
%P//. / #P%&& . "P//. ) ;P%") / //P#&

芹菜素 "P%%# % %P.;) ) %P.’) % "P)%% # /-P’) /.P"’
"P%%% " %P.;; " %P.’) % "P;-’ - /.P%- "%P/;#
%P//- # %P.;# . %P.’) % "P;-" / /’P’&
%P/// ) %P.;& ’ %P.’) % "P;-% - /’P&.
"P%%" & %P.;) % %P.’) % "P;/& ) /.P-;
%P//. / %P.;# ; %P.’) % "P;./ - /’P&/

&P""!样品含有量测定!取 ’ 批样品% 按 ,&P&-
项下方法制备供试品溶液% 在 ,&P"- 项色谱条件
下测定% 结果见表 &’
RK讨论
;P"!流动相选择!本实验先采用乙腈(水系统进行
初始实验% 发现各成分分离效果不佳% 拖尾现象严
重’ 考虑到缓冲液能够提供离子平衡的反离子% 可
使流动相保持一定离子强度和 ]E值% 有效减少拖
尾现象% 提高所测成分分离度% 最终选择乙腈(
%P%#!磷酸二氢钾作为流动相’
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表 OKY 种成分含有量测定结果 $70$0%
<.#NOK=),31+,%(*%/+)/+")+)67&/.+&%/%(,&W *%/,+&+3)/+,

$70$0%

批号
盐酸小

檗碱

盐酸药

根碱

盐酸巴

马汀
山柰酚 木犀草素 芹菜素

")%-%-;. %P"." %P#’; %P’.) ;P).# #P%&- %P.;;
")%-%-)% %P")- %P#;. %P’&% ;P/## #P".’ %P-%"
")%-&%%" %P"-% %P#.& %P.#) ;P’/& #P"%- %P../
")%-"&.’ %P"’. %P#&) %P’"& ;P/") #P#%& %P.;"
"’%-%;’) %P"/# %P#/" %P.#/ ;P#-. "P-.; %P’/’
"’%-&;). %P"-/ %P#.’ %P’/" )P%"& "P/.. %P.&-
平均值 %P".’ %P#’; %P’.. ;P.&; #P%’& %P.)%

;P#!柱温选择!本实验考察了 &%( &)( ;% e柱温
时对样品峰形( 保留时间( 分离度的影响% 最终选
择 &) e作为最佳柱温’
;P&!含有量限度确定!根据所测成分含有量平均
值的 -%!% 暂定清热治痢丸的含有量限度为每 " C
含三颗针以盐酸小檗碱计不得低于 %P"; 4C% 以盐
酸药根碱计不得低于 %P#" 4C% 以盐酸巴马汀计不
得低于 %P); 4C$ 含马齿苋以山柰酚计不得低于
&P-% 4C% 以木犀草素计不得低于 "P’) 4C% 以芹
菜素计不得低于 %P’% 4C’
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