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摘要# 目的!建立OYUN法同时测定当飞利肝宁胶囊 "水飞蓟和当药# 中獐牙菜苦苷( 龙胆苦苷( 当药醇苷( 花旗松
素( 水飞蓟亭( 水飞蓟宁( 水飞蓟宾的含有量’ 方法!该药物 ,’!甲醇提取液的分析采用 cC>23940N"*色谱柱
"%F) 22n#’( 22& ’F( "2#$ 以甲醇+(F"!甲酸为流动相& 梯度洗脱$ 体积流量 (F- 2UH246$ 柱温 $( d$ 检测波长
#’% 62和 #** 62’ 结果!, 种成分在各自范围内线性关系良好 "*k(F--- (#& 平均加样回收率 -)F,*! a"((F%’!&
EAD均小于 #F(!’ 结论!该方法快速准确& 重复性好& 可用于当飞利肝宁胶囊的质量控制’
关键词! 当飞利肝宁胶囊$ 化学成分$ OYUN
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!!当飞利肝宁胶囊由水飞蓟( 当药 # 味药材加工
而成& 处方源于 +卫生部颁药品标准, 中药成方
制剂第 ", 册)"* & 具有清利湿热& 益肝退黄之功效&
用于湿热郁蒸而致的黄疽( 急性黄疽型肝炎( 传染
性肝炎( 慢性肝炎而见湿热症侯者’ 目前& #("’
年版 +中国药典, )#*仅对水飞蓟中的水飞蓟宾作了
定量测定& 也未检索到该制剂多组分含有量同时测
定的报道’ 水飞蓟富含黄酮类成分& 主要包括花旗
松素( 水飞蓟亭( 水飞蓟宁和水飞蓟宾$ 当药为龙
胆科植物瘤毛獐牙菜的干燥全草& 具有清湿热& 健
胃的功效& 主要用于湿热黄疸( 胁痛( 痢疾腹痛(
食欲不振等症状的治疗& 其主要成分为獐牙菜苦
苷( 龙胆苦苷和当药醇苷’ 本实验采用OYUN法对
当飞利肝宁胶囊中獐牙菜苦苷( 龙胆苦苷( 当药醇
苷( 花旗松素( 水飞蓟亭( 水飞蓟宁( 水飞蓟宾的
含有量同时进行测定& 可为有效控制其质量提供科
学依据& 以确保临床用药的安全’
IJ仪器与试药

G740/6W""(( 系列四元梯度泵高效液相色谱仪
"美国安捷伦公司#$ RA#(’De电子天平 "瑞士梅
特勒+托利多公司#$ c‘+’((DG数控超声波清洗器
"成都一科仪器设备有限公司#’

獐牙菜苦苷"""(,*’+#("%(%& 含有量 -*F$!#(
龙胆苦苷 """(,,(+#("’"’& 含有量 --F"!#( 花
旗松素 """"*")+#(""(#& 含有量 -*F-!#( 水飞
蓟宾 """(*’)+#("’()& 含有量 -)F$!# 对照品均
购自中国食品药品检定研究院$ 当药醇苷对照品
"#$%%’+((+$& 含有量 -*F(!# 购自上海酶联检测
技术有限公司$ 水飞蓟亭 "$$**-+)-+-& 含有量
-*F(!#( 水飞蓟宁 "#-,*#+)*+"& 含有量 -*F(!#
对照品均购自上海纯优生物科技有限公司’ 当飞利
肝宁胶囊 "四川美大康药业股份有限公司& 每粒
装 (F#’ 7& 批号 "’"((’( "’""($( ")("($#’ 甲醇
为色谱纯$ 其他试剂均为分析纯$ 水为纯净水’

KJ方法与结果
#F"!色谱条件!cC>23940N"*色谱柱 "%F) 22n
#’( 22& ’F( "2#$ 流动相甲醇 "G# +(F"!甲酸
"g#& 梯度洗脱 " ( a"$ 246& "#F(!G$ "$ a
#, 246& "#F(!%$’F(!G$ #, a%* 246& $’F(!%
)(F(!G$ %* a’’ 246& )(F(!%"#F(!G#$ ( a
#, 246时在 #’% 62)$+’*下检测獐牙菜苦苷( 龙胆苦
苷和当药醇苷& #, a’’ 246 在 #** 62))+-*下检测花
旗松素( 水飞蓟亭( 水飞蓟宁和水飞蓟宾$ 体积流
量 (F- 2UH246$ 柱温 $( d$ 进样量 "( "U’
#F#!溶液制备
#F#F"!对照品溶液!精密称取各对照品适量&
,’!甲醇制成含獐牙菜苦苷( 龙胆苦苷( 当药醇
苷( 花旗松素( 水飞蓟亭( 水飞蓟宁( 水飞蓟宾
(F’-*( (F*,%( (F%%(( (F’$#( "F#’)( (F%"*(
#F",# 27H2U的对照品贮备液& 分别量取 ’F((
’F(( ’F(( #F’( ’F(( ’F(( ’F( 2U& 置于同一
"(( 2U量瓶中& ,’!甲醇稀释至刻度& 摇匀&
即得’
#F#F#!供试品溶液!取样品适量& 倾出内容物&
精密称取约 (F# 7& 置于 ’( 2U量瓶中& 加入 ,’!
甲醇适量& 超声 "’(( J( %( ]O8# $( 246& 放冷&
,’!甲醇定容至刻度& 摇匀& 过滤& 取续滤液&
即得’
#F#F$!阴性样品溶液!按当飞利肝宁胶囊处方&
分别制备不含当药( 水飞蓟的阴性样品& 按
/#F#F#0 项下方法制成相应溶液’
#F$!专属性考察!精密吸取对照品( 供试品( 阴
性样品溶液适量& 在 /#F"0 项色谱条件下检测&
结果见图 "’ 由图可知& 各成分分离度符合要求&
理论塔板数均大于 $ (((& 阴性无干扰’
#F%!线性关系考察!精密吸取对照品溶液 (F"(
(F#( (F’( "F(( "F’( #F( 2U& 置于 #( 2U量瓶中&
,’!甲醇稀释至刻度& 摇匀’ 以质量浓度为横坐标

**""

#(", 年 ) 月
第 $- 卷!第 ) 期

中 成 药
NT46/9/.C3@4W4>630Y3W/6Ŵ /@4=46/
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注! 水飞蓟宾 ",# 为非对映异构体& 由水飞蓟宾 G ",+"# 和

水飞蓟宾g",+## 组成& 本实验视为一种成分
"&獐牙菜苦苷!#&龙胆苦苷!$&当药醇苷!%&花旗松素
’&水飞蓟亭!)&水飞蓟宁!,&水飞蓟宾
"&9?/CW4323C46!#&7/6W4>B4=C46!$&9?/CW436>046!%&W3S45>046

’&940;=TC49W46!)&940;@43646!,&940;Z46

图 IJ各成分*0D>色谱图
W#.PIJ*0D>’52"3,(".2,3)"%],2#"+)’"-)(#(+&-()

"_#& 峰面积为纵坐标 "R# 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’
#F’!精密度试验!取对照品溶液& 在 /#F"0 项
色谱条件下测定& 连续 ) 次& 测得獐牙菜苦苷( 龙
胆苦苷( 当药醇苷( 花旗松素( 水飞蓟亭( 水飞蓟
宁( 水飞蓟宾峰面积 EAD"/ m)# 分别为 (F-#!(
"F(’!( (F--!( (F-"!( "F(,!( (F*$!( "F"$!&
表明仪器精密度良好’

表 IJ各成分线性关系
<,4PIJD#-&,22&6,(#"-)5#8)"%],2#"+)’"-)(#(+&-()

成分 回归方程
线性范围H

""7-2Uh"#
*

獐牙菜苦苷 Rm)F’%" $ n"(’_o#,-F’ #F-- a’-F*( (F--- ’

龙胆苦苷 Rm"F(-" , n"()_o%((F* %F$, a*,F%( (F--- -

当药醇苷 Rm)F*"( % n"(’_h$*#F" #F#( a%%F(( (F--- "

花旗松素 Rm’F(() # n"(’_h")*F, #F)) a’$F#( (F--- ,

水飞蓟亭 Rm"F$*- " n"()_o%,#F$ )F#* a"#’F)( (F--- $

水飞蓟宁 Rm,F""’ * n"(’_h#%"F) #F(- a%"F*( (F--- *

水飞蓟宾 Rm"F)’) - n"()_h$’,F( "(F*) a#",F#( (F--- #

#F)!重复性试验!取同一批样品 "批号 "’"((’#
) 份& 按 /#F#0 项下方法制备供试品溶液& 在
/#F"0 项色谱条件下测定& 测得獐牙菜苦苷( 龙
胆苦苷( 当药醇苷( 花旗松素( 水飞蓟亭( 水飞蓟
宁( 水飞蓟宾含有量EAD分别为 (F-#!( "F#%!(
"F’)!( (F)-!( "F#%!( "F’)!( (F,)!& 表明
该方法重复性良好’
#F,!稳定性试验!取同一供试品溶液 "批号
"’"((’#& 室温下于 (( #( %( *( "#( #% T 在
/#F"0 项色谱条件下测定& 测得獐牙菜苦苷( 龙
胆苦苷( 当药醇苷( 花旗松素( 水飞蓟亭( 水飞蓟
宁( 水飞蓟宾峰面积EAD分别为 "F"$!( (F,’!(
"F"’!( "F$"!( (F-#!( "F(#!( (F,-!& 表明
供试品溶液在 #% T内稳定性良好’
#F*!加样回收率试验!取样品 "批号 "’"((’#&
倾出内容物& 精密称取 ) 份& 每份约 (F" 7& 置于
’( 2U量瓶中& 精密加入对照品溶液 #’ 2U( ,’!
甲醇 #( 2U& 超声 "’(( J( %( ]O8# $( 246& 放
冷& ,’!甲醇定容至刻度& 摇匀& 过滤& 取续滤
液& 在 /#F"0 项色谱条件下测定’ 结果见表 #’
#F-!样品含有量测定!取 $ 批样品& 按 /#F#0
项下方法制备供试品溶液& 在 /#F"0 项色谱条件
下测定& 结果见表 $’
LJ讨论
$F"!流动相选择!本实验考察了乙腈+水)"(* ( 甲
醇+水)""* ( 甲 醇+(F(’! 磷 酸)%* ( 甲 醇+(F’! 磷
酸)"#* ( 甲醇+(F"!甲酸))* & 发现采用乙腈+水时&
花旗松素和水飞蓟宾峰形较差& 拖尾现象严重$ 采
用甲醇+水( 甲醇+(F(#!磷酸( 甲醇+(F(’!磷酸
时& 花旗松素和水飞蓟宾峰形均有所改善& 但还不
够理想$ 采用甲醇+(F"!甲酸时& 各成分峰形较
佳& 分离效果良好’ 因此& 选择流动相为甲醇+
(F"!甲酸’
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表 KJ各成分加样回收率试验结果 $#NZ&
<,4PKJ=&)+6()"%2&’"]&2S (&)()%"2],2#"+)’"-)(#(+&-()

$#NZ&

成分
称样量H

7
原有量H

27
加入量H

27
测得量H

27
回收率H

!

平均回收

率H!

"EADH!#
獐牙菜 (F"(( ) (F,#( $ (F,%, ’ "F%’- $ -*F*) -*F))
苦苷 (F"(# $ (F,$# ’ (F,%, ’ "F%,( * -*F,, ""F$*#

(F(-- " (F,(- ) (F,%, ’ "F%’# ’ --F$*
(F"(" - (F,#- ) (F,%, ’ "F%%, ) -)F(’
(F(-* ’ (F,(’ $ (F,%, ’ "F%’$ ( "((F($
(F"(( " (F,") , (F,%, ’ "F%’’ , -*F*)

龙胆 (F"(( ) "F"$’ * "F(-# ’ #F##* ) "((F($ -*F#)
苦苷 (F"(# $ "F"’’ ( "F(-# ’ #F#"- $ -,F%# ""F%’#

(F(-- " "F""* * "F(-# ’ #F#(( * --F(%
(F"(" - "F"’( ’ "F(-# ’ #F#", - -,F,(
(F(-* ’ "F""# " "F(-# ’ #F"-) # --F#$
(F"(( " "F"$( " "F(-# ’ #F"*( ) -)F")

当药醇苷 (F"(( ) (F’’( $ (F’’( ( "F(-, $ --F%’ -,F$%
(F"(# $ (F’’- ) (F’’( ( "F(-( # -)F%, ""F"-#
(F(-- " (F’%# " (F’’( ( "F(,$ ’ -)F)#
(F"(" - (F’’, % (F’’( ( "F(*- , -)F,*
(F(-* ’ (F’$* * (F’’( ( "F(," " -)F,*
(F"(( " (F’%, ’ (F’’( ( "F(*) " -,F-$

花旗松素 (F"(( ) (F$)$ # (F$$# ’ (F)-) # "((F"’ -*F"(
(F"(# $ (F$)- $ (F$$# ’ (F)-- ’ --F$" ""F’%#
(F(-- " (F$’, * (F$$# ’ (F)*" - -,F%,
(F"(" - (F$), - (F$$# ’ (F)*, % -)F(-
(F(-* ’ (F$’’ ) (F$$# ’ (F),* # -,F(#
(F"(( " (F$)" % (F$$# ’ (F)*- ( -*F’$

水飞蓟亭 (F"(( ) "F’)’ $ "F’,( ( $F"%* - "((F*, "((F%’
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表 LJ各成分含有量测定结果 $#NL% 3.\.&
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批号 獐牙菜苦苷
龙胆

苦苷

当药

醇苷

花旗

松素

水飞

蓟亭

水飞

蓟宁

水飞

蓟宾
"’"((’ ,F") ""F#- ’F%, $F)" "’F’) %F*$ #*F$$
"’""($ )F’$ -F,, ’F"’ $F-$ ",F#, ’F(* $"F"*
")("($ *F(# "#F-) ’F-" $F%- "$F-% %F-, #,F,"

$F#!提取条件优化!本实验对提取溶剂"甲醇(

,’!甲醇( ’(!甲醇#和提取时间"#(( $(( %( 246#
进行了比较& 发现以 ,’!甲醇为提取溶剂时& 各
成分含有量较高& 同时提取 $( 246 和 %( 246 时差
异不大& 但獐牙菜苦苷( 龙胆苦苷( 当药醇苷含有
量高于提取 #( 246 时’ 因此& 最终选择 ,’!甲醇
提取 $( 246’
$F$!检测波长选择!本实验将各对照品溶液在
#(( a%(( 62波长范围内进行扫描& 发现獐牙菜苦
苷( 龙胆苦苷和当药醇苷在 #’% 62处均有较大吸
收& 参考文献 )$+’*& 最终将其设定为 #’% 62$
花旗松素( 水飞蓟亭( 水飞蓟宁和水飞蓟宾在
#** 62处均有较大吸收& 参考文献 ))+-*& 最终
将其设定为 #** 62’
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