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摘要$ 目的!建立Y=Q@法同时测定化瘀祛斑胶囊 "柴胡( 薄荷( 黄芩等# 中 $ 种成分的含有量’ 方法!该药物 -#!
甲醇提取液的分析采用C4E0FD@&)色谱柱 "$L* 33h%-# 33& - !3#$ 流动相乙腈(#L%!磷酸& 梯度洗脱$ 检测波长
%"% G3$ 体积流量 &L# 3QN35G$ 柱温 "# j’ 结果!羟基红花黄色素 B( 芍药苷( 黄芩苷( 蒙花苷分别在 #L’*# ) f
)L"*) )( *L&* f*’L’*( "%L&"* f"-"L$.*( &L$-$ $ f&-L..) $ !VN3Q范围内呈良好的线性关系 "#’#L... -#& 平均
加样回收率分别为 &##L&!( ..L-%!( ..L."!( &##L%-!& ?ba分别为 &L$#!( &L&$!( &L’#!( %L*"!’ 结论!
该方法稳定可靠& 可用于化瘀祛斑胶囊的质量控制’
关键词! 化瘀祛斑胶囊$ 羟基红花黄色素B$ 芍药苷$ 黄芩苷$ 蒙花苷$ Y=Q@
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"$L* 33h%-# 33& - !3#& 65ES ES03;H510JS4D0:;3JF5D5GV;[4:0E;G5EF510(#L%! JS;DJS;F5:4:5> [1;65GV4E
&L# 3QN35G 5G 4VF4>50GE017E5;G 34GG0F& 4G> ES0>0E0:E5;G 64Z010GVES 64DD0E4E%"% G39<&:CD;:!Y\>F;W\
D4[[1;60F\011;6B& J40;G5[1;F5G& H45:415G& 15G4F5G DS;60> V;;> 15G04FF014E5;GDS5JD65ES5G ES0F4GV0D;[#L’*# ) i
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!!化瘀祛斑胶囊被 %#&- 版 .中国药典/ )&*收载&
是由柴胡( 薄荷( 黄芩( 当归( 红花( 赤芍组成的
中药复方制剂& 具有疏风清热( 活血化瘀的功效&
用于治疗黄褐斑( 酒渣( 粉刺’ 目前& 关于黄芩
苷( 芍药苷含有量测定的文献较多)%($* & 但尚无同
时测定羟基红花黄色素B( 芍药苷( 黄芩苷( 蒙花

苷含有量的报道& 故本实验采用Y=Q@法同时测定
化瘀祛斑胶囊中这 $ 种成分的含有量& 为该制剂质
量控制方法的建立提供科学依据’
IJ材料

化瘀祛斑胶囊 "批号 %#&-&##&( %#&-#)#&(
%#&-#*#%& 山西仁源堂药业有限公司#’ 羟基红花
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黄色素 B "批号 %#&*#.%) #( 黄芩苷 "批号
&&#’&-(%#&"&)#( 蒙花苷 "批号 &&&-%)(%#&-#.#(
芍药苷 "批号 &&#."*(%#&*$## 对照品购自中国食
品药品检定研究院’ 乙腈为色谱纯$ 其他试剂均为
分析纯$ 水为纯化水’

C4E0FD%*.- 高效液相色谱仪& 配置 %..) =aB
检测器 "美国C4E0FD公司#$ c]%%$ 电子天平 "上
海舜宇恒平科学仪器有限公司#$ BPC&%#a电子
天平 "日本岛津公司#$ Ip(-##2超声波清洗器
"昆山市超声仪器有限公司#$ +oU(.&$*_]2电热
鼓风干燥箱"上海博讯实业有限公司医疗设备厂#’
KJ方法与结果
%L&!色谱条件!C4E0FD@&)色谱柱 "$L* 33h
%-# 33& - !3#$ 以乙腈 "B# (#L%!磷酸 "]#
为流动相& 梯度洗脱 "# f&# 35G& &#!B$ &# f
&- 35G& &#!%&-!B$ &- f%# 35G& &-!B$ %# f
%- 35G& &-!%%)!B$ %- f"# 35G& %)!%"#!
B$ "# f"- 35G& "#!% $-!B$ "- f") 35G&
$-!f)#!B$ ") f$# 35G& )#!%&##!B$ $# f

$- 35G& &##!%&#!B$ $- f*# 35G& &#!B#$ 检
测波长 %"% G3$ 体积流量 &L# 3QN35G$ 柱温
"# j$ 进样量 &# !Q’
%L%!对照品溶液制备!精密称取黄芩苷( 芍药苷(
蒙花苷( 羟基红花黄色素B对照品适量& 加甲醇制
成贮备液 "质量浓度分别为 & *#*L)( "#)( ’%L’%(
")L#$ !VN3Q#& 各精密量取&L# 3Q置于&# 3Q量瓶
中& 甲醇定容至刻度& 摇匀& 即得 "质量浓度分别
为 &*#L*)( "#L)( ’L%’%( "L)#$ !VN3Q#’ 色谱图
见图 &B’
%L"!供试品溶液制备!取胶囊 "批号 %#&-&##&#
&# 粒& 去除外壳研细& 精密称取约 & V& 置于
&## 3Q量瓶中& -#! 甲醇定容至刻度& 超声
"%-# C( $# ^YR# "# 35G& 放冷& 摇匀& 滤过& 取
续滤液& 即得’ 色谱图见图 &]’
%L$!阴性供试品溶液制备!按胶囊生产工艺分别
制备缺红花( 赤芍( 薄荷( 黄芩( 所有药材的阴性
供试品& 按 +%L", 项下方法制备相应溶液& 即
得’ 色谱图见图 &@f&+’

&9羟基红花黄色素B!%9芍药苷!"9黄芩苷!$9蒙花苷
&9S\>F;W\D4[[1;F\011;6B!%9J40;G5[1;F5G!"9H45:415G!$915G4F5G

图 IJ各成分@!D=色谱图
M%5NIJ@!D=)36$,.*$56.,+$’S.6%$U+)$4+*%*U(4*+

%L-!线性关系考察!精密量取 +%L%, 项下贮备
液 &L#( "L#( -L#( ’L#( .L#( &&L# 3Q& 置于
-# 3Q量瓶中& 甲醇定容至刻度& 摇匀& 在 +%L&,

项色谱条件下进样 &# !Q测定& 以质量浓度为横坐
标 "B#& 峰面积为纵坐标 "A# 进行线性回归’
结果& 羟基红花黄色素B( 芍药苷( 黄芩苷( 蒙花
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苷分别在 #L’*# ) f)L"*) )( *L&* f*’L’*(
"%L&"* f"-"L$.*( &L$-$ $ f&-L..) $ !VN3Q范围
内呈良好的线性关系& 回归方程分别为 Al
’ "##L%Bi% &-#L. "#l#L... -#( Al&" *-*Bi
%* %"" "#l#L... -#( Al&% %*)Bi&& $&’ "#l
#L... .#( Al" *"-L$Bi& #-"L’ "#l#L... ’#’
%L*!精密度试验!精密吸取 +%L%, 项下对照品
溶液 &# !Q& 在 +%L&, 项色谱条件下进样测定 *
次& 测得羟基红花黄色素B( 芍药苷( 黄芩苷( 蒙
花苷峰面积?ba分别为 #L**!( #L-&!( #L"%!(
#L*.!& 表明仪器精密度良好’
%L’!稳定性试验!取 +%L", 项下供试品溶液&
于 #( %( $( )( &%( &* S在 +%L&, 项色谱条件下
进样测定 * 次& 测得羟基红花黄色素 B( 芍药苷(
黄芩苷( 蒙花苷峰面积?ba分别 #L*-!( #L%#!(

#L%-!( #L-$!& 表明溶液在 &* S内稳定性良好’
%L)! 重 复 性 试 验 ! 取 同 一 批 样 品 "批 号
%#&-&##&#& 按 +%L", 项下方法平行制备 * 份供
试品溶液& 在 +%L&, 项色谱条件下进样测定 *
次& 测得羟基红花黄色素B( 芍药苷( 黄芩苷( 蒙
花苷含有量 ?ba分别 &L-"!( #L"*!( #L.%!(
&L#.!& 表明该方法重复性良好’
%L.!加样回收率试验!精密称取含有量已知的同
一批胶囊 -# 粒 "批号 %#&-&##&#& 去壳研细& 精
密称取 * 份& 每份 #L- V& 置于 -# 3Q量瓶中& 每
份加入对照品溶液 "含 ")L" !VN3Q羟基红花黄色
素B( %&#L% !VN3Q芍药苷( & #-*L. !VN3Q黄芩
苷( ’&L" !VN3Q蒙花苷# 各 - 3Q& 按 +%L", 项
下方法平行制备 * 份供试品溶液& 在 +%L&, 项色
谱条件下进样测定& 计算回收率& 结果见表 &’

表 IJ各成分加样回收率试验结果 %$PY’
;./NIJ<(+U0*+$’6()$S(61 *(+*+’$6S.6%$U+)$4+*%*U(4*+%$PY’

成分 取样量NV 原有量N3V 加入量N3V 测得量N3V 回收率N!
平均回收率N!

"?baN!#
羟基红花黄色素B #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-%

芍药苷 #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$%

黄芩苷 #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"%

蒙花苷 #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#&

%L&#!样品含有量测定!取 " 批胶囊& 按 +%L",
项下方法制备供试品溶液& 在 +%L&, 项色谱条件
下进样测定& 平行 " 次& 计算含有量& 结果见

表 %’
LJ讨论
"L&!供试品溶液制备方法筛选!本实验考察了甲
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!!!表 KJ各成分含有量测定结果 %,5d5& $PL’
;./NKJ<(+U0*+$’)$4*(4*#(*(6,%4.*%$4$’S.6%$U+)$4+*%*"

U(4*+%,5d5& $PL’

批号 羟基红花黄色素B 芍药苷 黄芩苷 蒙花苷

%#&-&##& #L’* $L%# %&L&" &L$%
%#&-#)#& #L-& "L.) &.L." #L."
%#&-#*#% #L-. $L’# &.L#) #L*&

醇( -#!甲醇( %#!甲醇( -!浓氨甲醇溶液 $ 种
提取溶剂& 以及超声( 加热回流 % 种提取方法& 发
现 -#!甲醇超声提取 "# 35G 时效率最高& 而且操
作更简便’
"L%!色谱柱筛选!本实验考察了不同色谱柱
"C4E0FD@&)( a543;GD51@&) # 对 $ 种成分的影响&
发现C4E0FD@&) "$L* 33h%-# 33& - !3# 色谱
柱分离效果较好’
"L"!流动相筛选"-(.#!本实验分别以甲醇(水( 乙
腈(水为流动相进行梯度洗脱& 并加入磷酸作为改
性剂’ 结果表明& 以乙腈(磷酸为流动相时分离效
果较好’ 然后& 比较了乙腈(#L%!磷酸( 乙腈(
#L’!磷酸的分离效果& 发现前者能有效改善峰形’
"L$!检测波长筛选"&##!对 $ 种成分对照品溶液进
行紫外扫描 "%## f-## G3#& 发现芍药苷( 黄芩
苷( 蒙花苷( 羟基红花黄色素 B分别在 %"%( %’)(
""$( $#" G3波长处有较大吸收& 其中在 %"% G3
波长处四者均有较大吸收& 而且响应高& 杂质峰
少& 干扰小& 故确定其作为检测波长’
"L-!指标成分选择!本实验前期考察了化瘀祛斑
胶囊中各味药材的主要成分& 如柴胡中的柴胡皂苷
B( a& 当归中的阿魏酸等& 但在含有量测定时均

未发现上述成分’ 由于 .中国药典/ 中赤芍( 黄
芩( 红花含有量测定的指标成分分别为芍药苷( 黄
芩苷( 羟基红花黄色素B& 而且蒙花苷为薄荷中重
要成分& 活血化瘀作用较强& 故选择四者作为指标
成分’
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