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摘要# 目的!建立REBF法同时测定博尔宁胶囊 "重楼* 女贞子* 大黄等% 中 ( 种成分的含有量) 方法!博尔宁胶囊
乙醇提取液的分析采用R+\0?651F"’色谱柱 "#(& 33h=L, 33( ( !3%& 以乙腈)甲醇 "" f"% )水为流动相( 梯度洗
脱& 体积流量 "L% 3BJ358& 柱温 %& d& 检测波长 #&% 83 "重楼皂苷/* 重楼皂苷0和重楼皂苷&% 和 ##= 83 "女贞
苷和特女贞苷%& 进样量 #& !B) 结果!重楼皂苷/ 在 ,Le& c"%=L&& !>J3B",g&L... ’%* 重楼皂苷0在 =L%( c
’eL&& !>J3B",g&L... ,%* 重楼皂苷&在 ,L=’ c"#.L,& !>J3B",g&L... .%* 女贞苷在 eL=( c"=.L&& !>J3B",g
&L... e%* 特女贞苷在 eL&% c"=&L,& !>J3B",g&L... ,% 范围内线性关系良好( 平均回收率 " 1 g,% 分别为
..L#’!* .,Le#!* ..L%&!* .,L.%!和 .’L,’!( H@A分别为 "L"’!* "L&(!* &L,&!* "L=#!和 &Le.!) 结论!
该方法准确灵敏( 重复性好( 可用于博尔宁胶囊的质量控制)
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!!博尔宁胶囊为 +中华人民共和国卫生部药品
标准 "中药成方制剂%, 收录品种#"$ ( 由重楼* 女
贞子 "酒制%* 炙黄芪* 光慈菇* 马齿苋* 龙葵*
紫苏子 "炒%* 鸡内金 "炒%* 僵蚕 "炒%* 大黄*
冰片 "" 味药材组成( 具有扶正祛邪* 益气活血*
软坚散结* 消肿止痛的作用( 是临床上辅助治疗癌
症的药物( 可配合化疗使用( 有一定的减毒增效作
用) 但其质量标准仅对大黄所含大黄素进行了控
制( 而该成分可以通过植物提取和化学合成等方法
制得( 同时原标准规定大黄素含有量限度较低
"每粒不得少于 &L&# 3>%( 故无法全面有效地控制
该药物的质量和有效性) 本实验采用REBF法对博
尔宁胶囊中重楼所含重楼皂苷/* 重楼皂苷0* 重
楼皂苷&和女贞子所含女贞苷* 特女贞苷的含有量
同时进行测定( 发现该方法分离效果及重复性好(
而且简便* 准确* 快捷( 为有效地控制产品质量提
供了有利支持)
JK仪器与试药

安捷伦 "#&& 高效液相色谱仪( 配置 G"%#.D
自动进样器* FX036[4[5<8 色谱工作站* G"%"(_可
变波长检测器 "美国安捷伦公司%) 重楼皂苷/
""""(.%)#&"%&%( 含有量 .#L(!%* 重楼皂苷0
"""(.#)#&"#&%( 含有量 .(L"!%* 重楼皂苷&
" """(.&)#&""&%( 含 有 量 .#L"!%* 女 贞 苷
""""."’)#&""&#( 含 有 量 ’’L,!%* 特 女 贞 苷
"""".#,)#&"=&=( 含有量 .eL%!% 对照品均购自
中国食品药品检定研究院) 博尔宁胶囊购自石家庄
东方药业有限公司( 共 % 批 "&L"( >J粒( 批号
&="="&&e* &="(&"&#* &="="#&.%) 甲醇* 乙腈为
色谱纯 "天津市康科德科技有限公司%)
LK方法与结果
#L"!色谱条件!R+\0?651F"’色谱柱 "#(& 33h
=L, 33( ( !3%& 体积流量 "L% 3BJ358& 以乙腈)
甲醇 "" f"% 为为流动相D( 水为流动相_( 梯度
洗脱"& c. 358( %#L&!D& "& c%& 358( %#L&!"
==L&!D& %" c=% 358( ==L&!"(&L&!D& == c
(& 358( (&L&! " %#L&! D% ##)’$ & 检 测 波 长
#&% 83#.)"#$ "重楼皂苷/* 重楼皂苷0和重楼皂
苷&% 和 ##= 83#"%)",$ "女贞苷和特女贞苷%& 柱
温 %& d& 进样量 #& !B) 在上述色谱条件下( 待
测成分峰与相邻峰的分离度大于 "L(( 理论塔板数
以各成分色谱峰计均大于 # (&&)
#L#!混合对照品溶液的制备!精密称取重楼皂苷
/* 重楼皂苷0* 重楼皂苷&* 女贞苷和特女贞苷

对照品适量( 置于 #& 3B量瓶中( 乙醇溶解定容(
制成 质 量 浓 度 分 别 为 &L,e&* &L=%(* &L,=’*
&Le=(* &Le&% 3>J3B的对照品贮备液) 再精密量
取 "L(* #L&* #L(* "L&* (L& 3B( 置于同一 (& 3B
量瓶中( 乙醇定容( 摇匀( 即得含重楼皂苷/
&L&#& " 3>J3B* 重楼皂苷0&L&"e = 3>J3B* 重楼
皂苷&&L&%# = 3>J3B* 女贞苷 &L&"= . 3>J3B*
特女贞苷 &L&e& % 3>J3B的混合对照品溶液)
#L%!供试品溶液的制备! 取博尔宁胶囊内容物适
量( 研磨成细粉( 精密称取 &L( >( 置于圆底烧瓶
中( 精密加入乙醇 (& 3B( 称定质量( 加热回流提
取 %& 358( 乙醇补足减失的质量( 静置 "& 358( 取
上清液( &L=( !3微孔滤膜过滤( 取续滤液(
即得)
#L=!阴性对照试验!严格按照处方和生产工艺制
备缺重楼* 女贞子阴性样品( 按 /#L%0 项下方法
制备阴性对照溶液( 精密吸取供试品* 混合对照
品* 阴性对照溶液各 #& !B进行测定) 结果( 重楼
皂苷/* 重楼皂苷0* 重楼皂苷&* 女贞苷和特女
贞苷与其他组分均能达到基线分离( 而阴性对照在
相应位置处未检测出色谱峰( 色谱图见图 ")
#L(!线性关系考察!精密吸取 /#L#0 项下对照
品贮备液 &L"* &L#* &L(* "L&* #L& 3B( 置于
"& 3B量瓶中( 乙醇稀释至刻度( 摇匀( 在 /#L"0
项色谱条件下进行测定) 以峰面积为纵坐标 "X%(
对照品质量浓度为横坐标 "Q% 绘制标准曲线( 结
果见表 "( 可知重楼皂苷/* 重楼皂苷0* 重楼皂
苷&* 女贞苷和特女贞苷在各自线性范围内线性关
系良好)

表 JKX 种成分的线性关系
;-8QJKE$3)-,,)&-+$#3.($2.#//$5)’#3.+$+1)3+.

成分 回归方程
线性范围J

"!>-3Bl"%
,

重楼皂苷/ XgeL&&, . h"&(Ql#&.L= ,Le& c"%=L&& &L... ’
重楼皂苷0 Xg(L""% = h"&(Qq%’%Le =L%( c’eL&& &L... ,
重楼皂苷& XgeL#=% " h"&(Qq"’,L( ,L=’ c"#.L,& &L... .
女贞苷 Xg%L.e" ( h"&(Qq=&"L# eL=( c"=.L&& &L... e
特女贞苷 Xg"L"%" , h"&,Ql=’&L. eL&% c"=&L,& &L... ,

#L,!精密度试验!精密吸取 /#L#0 项下的混合对
照品溶液"含重楼皂苷/ &L&#& " 3>J3B* 重楼皂苷
0 &L&"e = 3>J3B* 重楼皂苷&&L&%# = 3>J3B* 女
贞苷 &L&"= . 3>J3B* 特女贞苷 &L&e& % 3>J3B%(
连续 , 次( 测得 ( 种成分峰面积 H@A分别为
"L%,!* "L=%!* &Le(!* "L&e!和 "L=.!( 表
明仪器精密度良好)
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"$重楼皂苷/!#$重楼皂苷0!%$重楼皂苷&!=$女

贞苷!($特女贞苷
"$\<1+\X+1158 /!#$\<1+\X+1158 0!%$\<1+\X+1158 &
=$15>P6[?<*14Z<80!($6\0;8P0-X085̂0

图 JKATE=色谱图
W$4QJKATE=’(,#0-+#4,-0.

#Le!重复性试验!取同一批 "批号 &="(&"&#% 博
尔宁胶囊 , 份( 平行制备 , 份供试品溶液进样测
定( 测得重楼皂苷/* 重楼皂苷0* 重楼皂苷&*
女贞苷和特女贞苷峰面积 H@A分别为 &L,=!*
"L,e!* &L%’!* "L#(!和 &L’e!( 表明该方法
重复性良好)
#L’!稳定性试验!取同一批 "批号 &="(&"&#% 博
尔宁胶囊制备的供试品溶液( 在室温下放置 &* #*
=* ’* "#* #= X( 每次进样 #& !B( 测得重楼皂苷
/* 重楼皂苷0* 重楼皂苷&* 女贞苷和特女贞苷
峰面积 H@A分别为 &L%.!* "L%%!* &L’,!*

"L#=!和 &L..!( 表明供试品溶液室温下在 #= X
内稳定性良好)
#L.!加样回收率试验!精密称取含有量已知 "重
楼皂苷/ #L&’ 3>J>* 重楼皂苷0 "L,= 3>J>* 重
楼皂苷&%L". 3>J>* 女贞苷 "L(# 3>J>* 特女贞苷
,L." 3>J>% 的博尔宁胶囊内容物适量( 研磨成细
粉( 精密称取 &L#( >( 置于圆底烧瓶中( 精密称取
混合对照品溶液和乙醇各 #( 3B( 加热回流提取
%& 358( 乙醇补足减失的质量( 静置 "& 358( 取上
清液( &L=( !3微孔滤膜过滤( 取续滤液) 在
/#L"0 项色谱条件下测定( 计算平均回收率及
H@A( 结果见表 #)

表 LK加样回收率试验结果 $#O\&

;-8QLK<).1&+.#/,)’#5),6 +).+.$#O\&

成分
称样量J

3>
原有量J

3>
加入量J

3>
测得量J

3>
回收率J

!

平均回收

率J!

"H@AJ!%
重楼皂苷/ &L#(" % &L(## e &L(&# ( "L&"# . .eL(( ..L#’

&L#=. " &L("’ " &L(&# ( "L&"% ( .’L(. ""L"’%
&L#(% # &L(#, e &L(&# ( "L&%" , "&&L=’
&L#(& e &L(#" ( &L(&# ( "L&## e ..Le=
&L#=’ . &L("e e &L(&# ( "L&"= # .’L’"
&L#(" ( &L(#% " &L(&# ( "L&#’ % "&&L(=

重楼皂苷0 &L#(" % &L="# " &L=%( & &L’%& " .,L&. .,Le#
&L#=. " &L=&’ ( &L=%( & &L’%& e .eL&, ""L&(%
&L#(% # &L="( # &L=%( & &L’%% ( .,L",
&L#(& e &L="" " &L=%( & &L’=& # .’L,=
&L#=’ . &L=&’ # &L=%( & &L’#( . .,L&#
&L#(" ( &L="# ( &L=%( & &L’%" , .,L%=

重楼皂苷& &L#(" % &L’&" , &L’"& & "L,"# # "&&L&e ..L%&
&L#=. " &Le.= , &L’"& & "L(.e % ..L"& "&L,&%
&L#(% # &L’&e e &L’"& & "L,"& " ..L&,
&L#(& e &Le.. e &L’"& & "L(.e , .’L("
&L#=’ . &Le.= & &L’"& & "L,&% ( ..L.=
&L#(" ( &L’&# % &L’"& & "L,&( = ..L"(

女贞苷 &L#(" % &L%’# & &L%e# ( &Le(% # ..L,( .,L.%
&L#=. " &L%e’ , &L%e# ( &Le%e , .,L%’ ""L=#%
&L#(% # &L%’= . &L%e# ( &Le=# e .,L&(
&L#(& e &L%’" " &L%e# ( &Le%. " .,L""
&L#=’ . &L%e’ % &L%e# ( &Le%. = .,L.=
&L#(" ( &L%’# % &L%e# ( &Le=" ( .,L=%

特女贞苷 &L#(" % "Le%, ( "Le(e ( %L=,. # .’L(. .’L,’
&L#=. " "Le#" % "Le(e ( %L=(& , .’L=& "&Le.%
&L#(% # "Le=. , "Le(e ( %L=e" % .eL.,
&L#(& e "Le%# % "Le(e ( %L=’& ( ..L=e
&L#=’ . "Le". . "Le(e ( %L==& % .eL’.
&L#(" ( "Le%e . "Le(e ( %L=." # ..Le,

#L"&!样品含有量测定!取 % 批博尔宁胶囊( 按
/#L%0 项下方法制备供试品溶液( 在 /#L"0 项色
谱条件下进样( 每次 #& !B( 测定含有量( 结果见
表 %)

=(."

#&", 年 . 月
第 %’ 卷!第 . 期

中 成 药
FX58060/?4̂5[5<841E4[08[‘0̂5;580

@0\[03Y0?#&",
a<1$%’!N<$.



表 MK含有量测定结果 $04Z粒&
;-8QMK<).1&+.#/’#3+)3+")+),0$3-+$#3$04Z2$&&&

批号 重楼皂苷
/

重楼皂苷
0

重楼皂苷
& 女贞苷 特女贞苷

&="="&&e &L#’. &L##e &L=%( &L#=" "L"#(
&="(&"&# &L%"# &L#=, &L=e. &L##’ "L&%,
&="="#&. &L%=e &L#’" &L(&% &L#&. &L.’=
平均值 &L%", &L#(" &L=e# &L##, "L&=’

MK讨论
%L"!流动相的选择!考察了甲醇)水* 乙腈)水*
甲醇)&L"!磷酸溶液* 乙腈)甲醇 "" f"% )水流动
相系统( 发现乙腈)甲醇 "" f"% )水流动相各色谱
峰的峰形和分离度均较好( 故最终选用该流动相进
行梯度洗脱)
%L#!提取方法的选择!考察了甲醇和乙醇两种提
取溶剂( 以及加热回流和超声提取两种提取方法(
发现乙醇加热回流提取的效果最佳) 在此基础上(
选择提取时间 "(* %&* =( 358 进行研究( 发现
%& 358和 =( 358各成分含有量差异不大( 而 "( 358
时重楼皂苷/* 重楼皂苷&和特女贞苷含有量明显
低于其他两种成分) 因此( 最终确定乙醇加热回流
提取 %& 358作为最佳提取方法)
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