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摘要# 目的!建立F708法同时测定金兰消炎片 "金银花( 赤芍( 丹参等# 中 ) 种成分的含有量’ 方法!该药物 *&!
甲醇提取液的分析采用LJAIH@?D8"*色谱柱 "#1& 33q)2= 33& 1 !3#$ 以乙腈(&2"!磷酸为流动相& 梯度洗脱$ 体
积流量 "2& 3053?A$ 柱温 $& e$ 检测波长 $#’( #$&( #*=( #1& A3’ 结果!绿原酸( 芍药苷( 丹酚酸j( 甘草酸分别
在 )=2)* <)=)2*) !4530")g&2+++ 1#( #&2#* <#&#2’1 !4530")g&2+++ "#( "#2)) <"#)2$1 !4530")g&2+++ =#(
"12&+ <"1&2*+ !4530")g&2+++ +# 范围内线性关系良好& 平均加样回收率分别为 ++2$&!( ++2"&!( ++2$*!(
"&&2#’!& 9‘-分别为 "2$1!( "2$’!( "2#*!( &2*=!’ 结论!该方法简单准确& 重复性好& 可用于金兰消炎片的
质量控制’
关键词! 金兰消炎片$ 绿原酸$ 芍药苷$ 丹酚酸j$ 甘草酸$ F708
中图分类号! 9+#’2#!!!!!文献标志码! ;!!!!!文章编号! "&&"("1#*"#&"*#&1("&+’(&)
!"#!"&2$+=+5>%?@@A%"&&"("1#*2#&"*2&12&"*

9#2(0*31%"(6!%*%’2#13*#"1 ".."(’)"16*#*(%1*6#1 h#1031Z#3"-31/3O0%*6
O- >XB:

FB;,6?(6R?"& !0aB-JA4#"& !0a/?A4(V6RA$

"-.N’&4),#’3,*(B!4)#40;& _!’38F!*A B’*&+’+%U*%&",4+& _!’38F!*A XZ>>>?& <!"34$ =.N’&4),#’3,*(B)’&4)4,"*3& 6].-Z? <’3,)4+U*%&",4+*(

B5M& _!’38F!*A XZ>>X=& <!"34$ ?.N’&4),#’3,*(B!4)#40;& 6].X>- U*%&",4+*(B5M& a"3824*=YY>W-& <!"34#

789/$7:/! 7;<!PJN@QH\D?@6 HA F7083NQ6JI YJTQ6N@?3RDQHANJR@VJAQNAQINQNT3?AHQ?JA JYYJRTVJA@Q?QRNAQ@
?A O?ADHA .?HJSHA PH\DNQ@"5*3"0’)4’74&*3"04’K+*%& B4’*3"4’E42"JEAC)4& /4+:"4’#"+,"*))!"F4’E42"JNQE!"F*$
#4&’,0.#%<=/>?@9!P6NHAHDS@?@JY*&! 3NQ6HAJDNXQTHVQJYQ6?@ITR4[H@UNTYJT3NI JA H$& e Q6NT3J@QHQ?V
LJAIH@?D8"* VJDR3A "#1& 33q)2= 33& 1 !3#& [?Q6 Q6N3J\?DNU6H@NVJ3UT?@?A4JYHVNQJA?QT?DN(&2"! U6J@(
U6JT?VHV?I YDJ[?A4HQ"2& 3053?A ?A H4THI?NAQNDRQ?JA 3HAANT& HAI Q6NINQNVQ?JA [HWNDNA4Q6@[NTN@NQHQ$#’&
#$&& #*= HAI #1& A3%$=9AB/9!86DJTJ4NA?VHV?I& UHNJA?YDJT?A& @HDW?HAJD?VHV?I jHAI 4DSVSTT6?]?VHV?I
@6J[NI 4JJI D?ANHTTNDHQ?JA@6?U@[?Q6?A Q6NTHA4N@JY)=2)* ^)=)2*) !4530 ")g&2+++ 1 #& #&2#* ^
#&#2’1 !4530")g&2+++ "#& "#2)) "̂#)2$1 !4530")g&2+++ =# HAI "12&+ "̂1&2*+ !4530")g
&2+++ +#& [6J@NHWNTH4NTNVJWNT?N@[NTN++2$&!& ++2"&!& ++2$*! HAI "&&2#’! [?Q6 Q6N9‘-@JY"2$1!&
"2$’!& "2#*! HAI &2*=!& TN@UNVQ?WNDS%:?C:BA9;?C!P6?@@?3UDN& HVVRTHQNHAI TNUTJIRV?\DN3NQ6JI
VHA \NR@NI YJTQ6NKRHD?QSVJAQTJDJYO?ADHA .?HJSHA PH\DNQ@%
D=E F?$@9! O?ADHA .?HJSHA PH\DNQ@$ V6DJTJ4NA?VHV?I$ UHNJA?YDJT?A$ @HDW?HAJD?VHV?I j$ 4DSVSTT6?]?V
HV?I$ F708

’+&"

#&"* 年 1 月
第 )& 卷!第 1 期

中 成 药
86?AN@NPTHI?Q?JAHD7HQNAQ/NI?V?AN

/HS#&"*
_JD%)&!:J%1



!!金兰消炎片清热凉血( 消肿止痛& 作为解放军
第一五三中心医院的院内制剂 )批准文号总制字
"#&"=# b)&$&&=*& 在临床上广泛用于慢性胆囊
炎( 病毒性心肌炎( 痈肿等多种炎症& 具有标本兼
治( 不易复发等优点’ 该制剂由金银花( 赤芍( 丹
参( 甘草等 ") 味药材加工制成& 方中金银花清热
解毒( 疏散风寒& 绿原酸为其主要抗炎成分之
一)"* $ 赤芍清热凉血( 散瘀止痛& 其指标成分芍
药苷具有显著的抗炎活性)#* $ 丹参活血祛瘀( 通
经止痛( 清心除烦( 凉血消痈& 其指标成分丹酚酸
j通过多种途径发挥抗炎活性)$* $ 甘草补脾益气(
清热解毒( 祛痰止咳( 缓急止痛( 调和诸药& 其指
标成分甘草酸具有抗炎( 抗溃疡( 抗过敏( 抗氧
化( 免疫调节( 抗病毒( 保肝等多种作用& 以抗炎
为主))* ’

由于绿原酸在该制剂中的含有量较高& 而且抗
炎作用确切& 故现行质量标准将其作为测定项目&
但中药复方制剂药味较多& 化学成分复杂& 单一或
少数几种指标成分并不能全面反映其内在质
量)1(=* ’ 根据 #&"1 年版 /中国药典0 对单味中药
的质量标准要求)’* & 从多种有效成分同时监控的
角度出发)*(+* & 本实验建立 F708法同时测定金兰
消炎片中绿原酸( 芍药苷( 丹酚酸j( 甘草酸的含
有量& 以期为其质量标准的提高提供依据’
GH仪器与试药
"2"!仪器!岛津高效液相色谱仪& 配置双元泵(
手动进样器( 柱恒温箱( ‘7-("&;紫外检测器(
08(@JDRQ?JA0?QN色谱工作站 "日本岛津公司 #$
jP"#1-型电子分析天平 "十万分之一& 德国 ‘HT(
QJT?R@公司#$ ;‘$"#&;型超声波清洗器 "天津;R(
QJ(@V?NAVN公司#’
"2#!试药!绿原酸 "批号 ""&’1$(#&"$")& 含有量
+=2=!#( 芍药苷 "批号 ""&’$=(#&""$=& 含有量
+=2&!#( 丹酚酸j "批号 """1=#(#&"$"$& 含有量
+’2&!#( 甘 草 酸 铵 " ""&’$"(#&"="+& 含 有 量
+$2&!# 对照品均购自中国食品药品检定研究院’
金兰消炎片 ")* 片5盒& 批号 "=&1""( "=&*#)(
"’&$&*& 解放军第一五三中心医院制剂室#’ 乙腈
为色谱纯$ 甲醇和磷酸为分析纯$ 水为重蒸水’
IH方法与结果
#2"!溶液制备
#2"2"!对照品溶液!精密称取各对照品适量& 加
甲醇制成每 " 30含绿原酸 )=)2*) !4( 芍药苷
#&#2’1 !4( 丹酚酸 j "#)2$1 !4( 甘 草 酸 铵

"1)2&" !4的贮备液& 精密吸取 # 30& 置于 1 30
棕色量瓶中& 甲醇定容& 摇匀& 即得每 " 30含绿
原酸 "*12+) !4( 芍药苷 *"2"& !4( 丹酚酸 j
)+2’) !4( 甘草酸铵 ="2=& !4的对照品溶液’
#2"2#!供试品溶液!取金兰消炎片 #& 片& 除去包
衣& 研细& 精密称取粉末约 # 4& 置于具塞锥形瓶
中& 精密加入 *&!甲醇 #1 30& 密塞& 称定质量&
超声 ""#& L( )& ZF]# $& 3?A& 放冷& *&!甲醇
补足减失的质量& 摇匀& 过滤& 取续滤液& 即得’
#2"2$!阴性样品溶液!按片剂处方和工艺& 分别
制备缺金银花( 蒲公英( 鱼腥草( 穿心莲( 紫花地
丁( 当归( 车前草& 缺赤芍& 缺丹参& 缺甘草的阴
性样品& 按 -#2"2#. 项下方法制备& 即得’
#2#!色谱条件!LJAIH@?D8"*色谱柱 "#1& 33q
)2= 33& 1 !3#$ 流动相乙腈 ";#(&2"!磷酸
"j#& 梯度洗脱 "& <1 3?A& "#!;$ 1 <$& 3?A&
"#!($#!;$ $& <$= 3?A& $#!($=!;$ $= <
)# 3?A& $=!()1!;$ )# <1& 3?A& )1!(1&!
;#$ 检测波长 $#’ A3 "& <"1 3?A& 绿原酸#(
#$& A3 ""1 <$& 3?A& 芍药苷#( #*= A3 "$& <
)# 3?A& 丹酚酸j#( #1& A3 ")# <1& 3?A& 甘草酸#$
体积流量 "2& 3053?A$ 柱温 $& e$ 进样量 "& !0’
#2$!系统适用性与专属性试验!取对照品( 供试
品( 阴性样品溶液各 "& !0& 在 -#2#. 项色谱条
件下进样测定& 结果见图 "’ 由图可知& 各成分均
能达到基线分离& 分离度 m"21& 理论塔板数以各
指标峰计均m1 &&&& 阴性无干扰’
#2)!线性关系考察!精密吸取 -#2"2". 项下对
照品贮备液适量& 甲醇倍比稀释成 = 个质量浓度&
在 -#2#. 项色谱条件下进样测定’ 以质量浓度为
横坐标 "V#& 峰面积为纵坐标 "‘# 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 GH各成分线性关系
/3OPGHB#1%3’’%03*#"16Q#&6".+3’#"(6)"16*#*(%1*6

成分 回归方程 线性范围5"!4,30̂ "# )
绿原酸 ‘g$" )&)Vr#$# #)12)’ )=2)* <)=)2*) &2+++ 1
芍药苷 ‘g"’ )=+Vr=* $#12+$ #&2#* <#&#2’1 &2+++ "
丹酚酸j‘g"" *"’Vr#$ ")*2$& "#2)) <"#)2$1 &2+++ =
甘草酸 ‘g+ "*&Vr"" $’’2&& "12&+ <"1&2*+ &2+++ +

!!注!甘草酸质量g甘草酸铵质量5"2&#& ’

#21!精密度试验!精密吸取 -#2"2". 项下对照
品溶液 "& !0& 在 -#2#. 项色谱条件下进样测定
= 次& 测得绿原酸( 芍药苷( 丹酚酸 j( 甘草酸峰
面 积 9‘- 分 别 为 &2’*!( "2#$!( &2’)!(
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"%绿原酸!#%芍药苷!$%丹酚酸j!)%甘草酸
"%V6DJTJ4NA?VHV?I!#%UHNJA?YDJT?A!$%@HDW?HAJD?VHV?I j!)%4DSVSTT6?]?VHV?I

图 GH各成分>XB:色谱图
R#5PGH>XB:)Q’"23*"5’326".+3’#"(6)"16*#*(%1*6

&2==!& 表明仪器精密度良好’
#2=!重复性试验!精密称取样品 "批号 "’&$&*#
粉末 = 份& 每份约 # 4& 按 -#2"2#. 项下方法制备
供试品溶液& 在 -#2#. 项色谱条件下进样测定&
测得绿原酸( 芍药苷( 丹酚酸 j( 甘草酸含有量
9‘-分别为 "2"1!( "2$1!( &2+$!( &2*$!&
表明该方法重复性良好’
#2’!稳定性试验!取同一供试品溶液 "批号
"’&$&*#& 于室温下 &( #( )( *( "#( #) 6 在
-#2#. 项色谱条件下进样测定& 测得绿原酸( 芍
药苷( 丹酚酸 j( 甘草酸峰面积 9‘-分别为
"2$=!( &2+=!( "2&+!( &2=$!& 表明溶液在室
温下 #) 6内稳定性良好’
#2*!加样回收率试验!精密称取含有量已知的样
品 "批号 "’&$&*# 粉末 = 份& 每份约 " 4& 置于具
塞锥形瓶中& 精密加入 -#2"2". 项下对照品贮备
液 1 30& 再精密加入 *&! 甲醇 #& 30& 按
-#2"2#. 项下方法制备供试品溶液& 在 -#2#. 项
色谱条件下进样测定& 计算回收率& 结果见表 #’
#2+!样品含有量测定!取 $ 批样品& 按 -#2"2#.
项下方法制备供试品溶液& 在 -#2#. 项色谱条件
下进样测定& 结果见表 $’
JH讨论
$2"!流动相选择!本实验考察了多种流动相系统&
包括乙腈(磷酸)"&("#* ( 乙腈(甲酸)"$* ( 甲醇(水)")* &
同时考察了磷酸体积分数 " &2&1!( &2"!(
&2#!# 对分离的影响& 最终选择乙腈(&2"!磷酸&

表 IH各成分加样回收率试验结果 $$MW&
/3OPIH$%6(0*6".’%)"+%’- *%6*6."’+3’#"(6)"16*#*(%1*6

$$MW&

成分
称样量5

4
原有量5

34
加入量5

34
测得量5

34
回收率5

!

平均回收

率5!

"9‘-5!#
绿原酸 "2&#" $ #2$1# #2$#) )2=)$ +*21* ++2$&

"2&&’ + #2$#" #2$#) )2=&" +*2"& ""2$1#
"2&$= = #2$*’ #2$#) )2=’’ +*21#
&2+*# $ #2#=# #2$#) )2=&= "&&2*1
"2&"’ " #2$)# #2$#) )2=$$ +*21=
"2&#* + #2$’& #2$#) )2’#" "&"2"*

芍药苷 "2&#" $ &2+)# "2&") "2+$+ +*2$= ++2"&
"2&&’ + &2+#+ "2&") "2+#$ +*2&& ""2$’#
"2&$= = &2+1= "2&") "2+’+ "&&2+"
&2+*# $ &2+&= "2&") "2+&" +*2"=
"2&"’ " &2+$* "2&") "2+$= +*2)1
"2&#* + &2+)+ "2&") "2+’" "&&2*#

丹酚酸j"2&#" $ &21*’ &2=## "2#&" +*2=’ ++2$*
"2&&’ + &21*& &2=## "2#&= "&&2’# ""2#*#
"2&$= = &21+= &2=## "2#&* +*2$+
&2+*# $ &21=1 &2=## "2"’$ +’2’*
"2&"’ " &21*1 &2=## "2#&’ "&&2&$
"2&#* + &21+# &2=## "2#"+ "&&2*’

甘草酸 "2&#" $ &2’=1 &2’1) "21#$ "&&21) "&&2#’
"2&&’ + &2’11 &2’1) "21"+ "&"2$) "&2*=#
"2&$= = &2’’= &2’1) "21## +*2**
&2+*# $ &2’$= &2’1) "2)+$ "&&2)$
"2&"’ " &2’=# &2’1) "21## "&&2*#
"2&#* + &2’’" &2’1) "21## ++2=&

既能确保各指标成分的分离度达到要求 " m"21#&
又可保证各峰型对称( 理论塔板数较高’
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表 JH各成分含有量测定结果 $25T片% $MJ&
/3OPJH$%6(0*6".)"1*%1*!%*%’2#13*#"1".+3’#"(6)"16*#4

*(%1*6$25T*3O0%*% $MJ&

批号 绿原酸 芍药苷 丹酚酸j 甘草酸
"=&1"" &21") &2#$’ &2")" &2"+"
"=&*#) &211" &2##" &2"$1 &2"+)
"’&$&* &21’= &2#$" &2")) &2"*’
平均值 &21)’ &2#$& &2")& &2"+"

$2#!提取方法选择!在金兰消炎片的制备工艺中
有水提无醇沉& 故水溶性成分含有量较高’ 但预实
验结果显示& 以水为提取溶剂时& 提取液比较黏
稠& 不容易过滤& 并且杂质成分多& 指标成分的分
离度差’ 本实验考察了不同体积分数甲醇 "1&!(
*&!( "&&!# 作为提取溶剂& 并对提取方式 "超
声( 回流#( 提取溶剂用量 ""1( #1( )& 30#( 提
取时间 "#&( $&( )1 3?A# 进行研究’ 在确保提取
率的基础上& 综合考虑成本( 提取时间等因素& 确
定最佳提取方法为 # 4样品加 #1 30*&!甲醇超声
提取 $& 3?A’
$2$!绿原酸阴性样品制备%"1("=&!经检测原药材可
知& 金兰消炎片中金银花( 蒲公英( 鱼腥草( 穿心
莲( 紫花地丁( 当归( 车前草均含有绿原酸& 故制
备其阴性样品时上述药材均不添加’
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