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摘要： 目的　 建立 ＧＣ 法同时测定妇宁栓中苦参碱、 槐定碱、 龙脑、 异龙脑、 桉叶素、 芳樟醇、 榄香烯、 香茅醇的含

量。 方法　 以十六烷和邻苯二甲酸二辛酯为内标， 分析采用 Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ⁃５ 弹性石英毛细管柱 （３０ ｍ×０􀆰 ２５ ｍｍ， ０􀆰 ２５
μｍ）； 载气高纯度氮气； ＦＩＤ 检测器温度 ３１０ ℃， 进样口温度 ２８０ ℃； 程序升温； 分流比 ８ ∶ １。 结果　 各有效成分在

各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９８ ２）， 平均加样回收率 ９８􀆰 ７％ ～１０２􀆰 ３％ ， ＲＳＤ ０􀆰 １４％ ～０􀆰 ８８％ 。 结论　 该方法操作

简单， 耐用性、 重复性良好， 可用于妇宁栓的质量控制。
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　 　 妇宁栓由苦参、 莪术、 冰片等 １１ 味中药组成， 具有清

热解毒、 燥湿杀虫、 去腐生肌、 化瘀止痛功效， 主要用于

治疗由细菌、 病毒、 霉菌、 滴虫等引发的阴道炎、 阴道溃

疡、 宫颈炎等［１］ ， 目前主要采用 ＴＬＣ、 ＨＰＬＣ 等方法对妇

宁栓中主要的生物碱、 皂苷类成分进行质量控制［２⁃３］ 。 妇宁

栓中君药苦参所含的苦参碱具有清热解毒、 祛湿杀虫之功，
槐果碱具有镇痛消炎作用［４⁃８］ ， 香茅醇具有抗菌作用［９］ ；
辅药冰片所含的龙脑、 异龙脑在抗菌、 镇痛抗炎方面表现

突出［１０⁃１３］ ； 莪术所含的桉叶素、 芳樟醇、 榄香烯具有抗

菌、 抗炎、 止痛作用［１４⁃１６］ 。 为更好地体现中药中多成分、
多靶点共同作用的特点， 同时缩短检测时间、 提高生产效

率， 本实验建立 ＧＣ 法同时测定妇宁栓中苦参碱、 槐定碱、
龙脑、 异龙脑、 桉叶素、 芳樟醇、 榄香烯、 香茅醇的含

量［１７⁃１９］ ， 以期为总体把控该制剂质量提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ ７８９０Ｂ 气相色谱仪、 ＨＰ⁃５ 毛细管柱

（３０ ｍ×０􀆰 ２５ ｍｍ， ０􀆰 ２５ μｍ）（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； Ｄｉｓｃｏｖｅｒｙ
ＤＶ２１５ＣＤ 分析天平 ［奥豪斯仪器 （上海） 有限公司］。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 妇宁栓购自当地药店。 苦参碱 （批号

ＷＫＱ⁃００００３２４， 纯 度 ９８％ ）、 槐 定 碱 （ 批 号 ＷＫＱ⁃
２３０１２００３， 纯度 ９８％ ） 对照品均购自四川省维克奇生物科

技有限公司； 龙脑对照品 （批号 ＣＹＫ⁃Ｚ９８８， 纯度 ９８％ ）
购自成都草源康生物科技有限公司； 异龙脑对照品 （批号

ＷＫＱ⁃０００３０８６， 纯度 ９５％ ） 购自成都超九八生物科技有限

公司； 桉叶素 （批号 Ｃ８８７４０６， 纯度 ９９％ ）、 香茅醇 （批号

Ｃ８０４３１７， 纯度 ９５％ ） 对照品均购自上海麦克林生化科技

股份有限公司； 芳樟醇对照品 （批号 Ｂ２０３８７， 纯度≥
９８％ ） 购自上海源叶生物科技有限公司； 榄香烯对照品

（批号 ｎｋｌ⁃０１３６１， 纯度 ９８％ ） 购自成都钠钶锂生物科技有

限公司。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 溶液制备

２􀆰 １􀆰 １　 内标溶液　 精密称取邻苯二甲酸二辛酯、 十六烷适

量， 甲醇溶解， 置于 １００ ｍＬ 量瓶中， 甲醇定容至刻度， 摇

匀， 即得 （质量浓度分别为 ０􀆰 ９６、 １􀆰 ４３ ｍｇ ／ ｍＬ）， 在 ２ ～
８ ℃下保存。
２􀆰 １􀆰 ２　 对照品溶液　 精密称取苦参碱、 槐定碱、 龙脑、 异

龙脑、 桉叶素、 芳樟醇、 榄香烯、 香茅醇对照品适量， 甲

醇溶解， 制成质量浓度分别为 ０􀆰 ７２、 ０􀆰 ５５、 ０􀆰 ７９、 ０􀆰 ８２、
１􀆰 ４５、 ０􀆰 ８６、 ０􀆰 ４１、 ０􀆰 ８６ ｍｇ ／ ｍＬ 的贮备液， 分别精密吸取

２􀆰 ５、 １􀆰 ５、 １􀆰 ２５、 １􀆰 ２５、 ０􀆰 ５、 ０􀆰 ５、 １􀆰 ０、 ０􀆰 ５ ｍＬ 及内标溶

液 １􀆰 ５、 ０􀆰 ５ ｍＬ， 甲醇定容至 ５０ ｍＬ 量瓶中， 即得 （质量

浓 度 分 别 为 ０􀆰 ０３６ ０、 ０􀆰 ０１６ ５、 ０􀆰 ０１９ ８、 ０􀆰 ０２０ ５、
０􀆰 ０１４ ５、 ０􀆰 ００８ ６、 ０􀆰 ００８ ２、 ０􀆰 ００８ ６、 ０􀆰 ０２８ ８、 ０􀆰 ０１４ ３
ｍｇ ／ ｍＬ）， 在 ２～８ ℃下保存。
２􀆰 １􀆰 ３　 供试品溶液 　 精密称取本品 （批号 ２１１２４１７）
５７１􀆰 ３ ｍｇ， 分别加入内标溶液 ３、 １ ｍＬ， 甲醇定容至 ５０
ｍＬ， 超声并摇匀， 甲醇补足减失的质量， 即得， 在 ２～８ ℃
下保存。
２􀆰 １􀆰 ４　 阴性样品溶液　 按处方比例和工艺， 分别制成缺苦

参， 缺冰片， 缺莪术， 缺苦参、 冰片、 莪术的阴性样品，
按 “２􀆰 １􀆰 ３” 项下方法制备， 即得， 在 ２～８ ℃下保存。
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２􀆰 ２　 色谱条件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ⁃５ 弹性石英毛细管柱 （３０ ｍ×
０􀆰 ２５ ｍｍ， ０􀆰 ２５ μｍ）； 载气高纯度氮气； ＦＩＤ 检测器温度

３１０ ℃， 进样口温度 ２８０ ℃； 程序升温 （ ５０ ℃， ５ ｍｉｎ；

５０～１３０ ℃， ２０ ℃ ／ ｍｉｎ； １３０ ～ ２７０ ℃， １０ ℃ ／ ｍｉｎ； ２７０ ～
２９０ ℃， ２ ℃ ／ ｍｉｎ； ２９０ ℃， ５ ｍｉｎ）； 分流比 ８ ∶ １； 进样量

１ μＬ。 色谱图见图 １。

１． 桉叶素　 ２． 芳樟醇　 ３． 异龙脑　 ４． 龙脑　 ５． 香茅醇　 ６． 榄香烯　 ７． 十六烷　 ８． 苦参碱　 ９． 槐定碱　 １０． 邻苯二甲酸二辛酯

图 １　 各有效成分 ＧＣ 色谱图

２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 线性关系考察　 分别精密吸取苦参碱、 槐定碱、 龙

脑、 异龙脑、 桉叶素、 芳樟醇、 榄香烯、 香茅醇对照品溶

液 ０􀆰 ２０、 ０􀆰 ５０、 ０􀆰 ７０、 １􀆰 ００、 １􀆰 ５０ ｍＬ， 精密加入内标溶液

各 ０􀆰 １ ｍＬ， 甲醇定容至 １０ ｍＬ 量瓶中， 在 “２􀆰 ２” 项色谱

条件下进样测定。 以对照品质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 苦参

碱、 槐定碱与邻苯二甲酸二辛酯峰面积比值， 其他对照品

与十六烷峰面积比值为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表

１， 可知各有效成分在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ３􀆰 ２　 精密度试验　 精密吸取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下对照品溶液

适量， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得苦参

碱、 槐定碱、 龙脑、 异龙脑、 桉叶素、 芳樟醇、 榄香烯、
香茅 醇 峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ２２％ 、 ０􀆰 ７３％ 、 １􀆰 ２６％ 、
１􀆰 ３０％ 、 １􀆰 ７６％ 、 ３􀆰 ２６％ 、 １􀆰 ７１％ 、 ２􀆰 ０３％ ， 表明仪器精密

度良好。

表 １　 各有效成分线性关系

成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１）
苦参碱 Ｙ＝ １􀆰 ８０２ ０Ｘ－０􀆰 ７５１ ２ ０􀆰 ９９８ ２ ０􀆰 ０１４ ４～０􀆰 １０８ ０
槐定碱 Ｙ＝ １􀆰 ０９２ ６Ｘ－０􀆰 ４１０ １ ０􀆰 ９９８ ４ ０􀆰 ０１１ ０～０􀆰 ０８２ ５
异龙脑 Ｙ＝ ０􀆰 ８０６ ６Ｘ－０􀆰 ２３９ ８ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ０１６ ４～０􀆰 １２３ ０
桉叶素 Ｙ＝ ５􀆰 ２５０ ６Ｘ－１􀆰 ５５０ ６ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ０２９ ０～０􀆰 ２１７ ５
龙脑 Ｙ＝ １􀆰 ３９６ ８Ｘ－０􀆰 ４８６ ２ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ０１５ ８～０􀆰 １１８ ５

芳樟醇 Ｙ＝ １􀆰 ２９９ ０Ｘ－０􀆰 ３７０ ２ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ０１７ ２～０􀆰 １２９ ０
榄香烯 Ｙ＝ ０􀆰 ８９４ ０Ｘ－０􀆰 ２８７ ０ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ００８ ２～０􀆰 ０６１ ５
香茅醇 Ｙ＝ ０􀆰 ９３３ １Ｘ－０􀆰 ２８０ ９ ０􀆰 ９９８ ４ ０􀆰 ０１７ ２～０􀆰 １２９ ０

２􀆰 ３􀆰 ３　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下对照品溶液适量，
于 ８、 １２、 １６、 ２０ ｈ 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定， 测

得苦参碱、 槐定碱、 龙脑、 异龙脑、 桉叶素、 芳樟醇、 榄

香烯、 香茅醇峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ７６％ 、 １􀆰 １７％ 、 １􀆰 ０７％ 、
１􀆰 ９６％ 、 ０􀆰 ５２％ 、 ２􀆰 ０９％ 、 １􀆰 ６１％ 、 ２􀆰 ８８％ ， 表 明 溶 液 在

２４ ｈ内稳定性良好。
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２􀆰 ３􀆰 ４　 重复性试验 　 取同一份本品 （批号 ２１１２４１７）， 按

“２􀆰 １􀆰 ３” 项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项

色谱条件下进样测定， 测得苦参碱、 槐定碱、 龙脑、 异龙

脑、 桉叶素、 芳樟醇、 榄香烯、 香茅醇峰面积 ＲＳＤ 分别为

０􀆰 ３７％ 、 ０􀆰 ８６％ 、 １􀆰 １４％ 、 ２􀆰 ３２％ 、 ２􀆰 ９４％ 、 ３􀆰 ５０％ 、 ２􀆰 ９３％ 、
１􀆰 ３９％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 加样回收率试验　 称取各有效成分含量已知的本品

（批号 ２１１２４１７） ９ 份， 每份约 ０􀆰 ２５ ｇ， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中，
精密加入 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下贮备液 （苦参碱 ２􀆰 ５、 ３、 ３􀆰 ５ ｍＬ，
槐定碱 １􀆰 ２５、 １􀆰 ５、 １􀆰 ７５ ｍＬ， 龙脑和异龙脑 ０􀆰 ５、 ０􀆰 ７５、
１ ｍＬ， 芳樟醇和榄香烯 ０􀆰 １５、 ０􀆰 ２、 ０􀆰 ２５ ｍＬ， 桉叶素 ０􀆰 ０５、

０􀆰 ０７５、 ０􀆰 １ ｍＬ， 香茅醇 ０􀆰 ４、 ０􀆰 ５、 ０􀆰 ６ ｍＬ）， 按 “２􀆰 １􀆰 ３”
项下方法平行制备 ３ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件

下进样测定， 计算回收率。 结果， 苦参碱、 槐定碱、 龙脑、
异龙脑、 桉叶素、 芳樟醇、 榄香烯、 香茅醇平均加样回收

率分 别 为 ９９􀆰 ３％ 、 ９８􀆰 ７％ 、 １０１􀆰 ２％ 、 １００􀆰 ３％ 、 １００􀆰 ８％ 、
１０２􀆰 ３％ 、 ９８􀆰 ７％ 、 １０１􀆰 ２％ ， ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ８８％ 、 ０􀆰 ７４％ 、
０􀆰 ２５％ 、 ０􀆰 ５６％ 、 ０􀆰 ５５％ 、 ０􀆰 ８７％ 、 ０􀆰 １４％ 、 ０􀆰 ６２％ 。
２􀆰 ４　 样品含量测定　 取 ３ 批样品， 按 “２􀆰 １􀆰 ３” 项下方法

制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定，
内标法计算含量， 结果见表 ２。

表 ２　 各有效成分含量测定结果 （％， ｎ＝６）
试验号 苦参碱 槐定碱 龙脑 异龙脑 桉叶素 芳樟醇 榄香烯 香茅醇

１ ８􀆰 ５２ ３􀆰 ２８ ２􀆰 ６７ ２􀆰 ４１ ０􀆰 ４８３ ０􀆰 ６９９ ０􀆰 ６０２ ２􀆰 ０８
２ ８􀆰 ３７ ３􀆰 ２２ ２􀆰 ７１ ２􀆰 ３３ ０􀆰 ４９４ ０􀆰 ７０４ ０􀆰 ５９９ ２􀆰 １１
３ ８􀆰 ５８ ３􀆰 １７ ２􀆰 ５８ ２􀆰 ３８ ０􀆰 ４８５ ０􀆰 ６８７ ０􀆰 ６１４ ２􀆰 １４
４ ８􀆰 ６６ ３􀆰 ３４ ２􀆰 ６６ ２􀆰 ４７ ０􀆰 ４９４ ０􀆰 ６９１ ０􀆰 ６２３ １􀆰 ９７
５ ８􀆰 ４５ ３􀆰 ３１ ２􀆰 ５１ ２􀆰 ２５ ０􀆰 ４８２ ０􀆰 ７１１ ０􀆰 ６０８ ２􀆰 ０１
６ ８􀆰 ５１ ３􀆰 １４ ２􀆰 ７３ ２􀆰 ３７ ０􀆰 ４７７ ０􀆰 ６９３ ０􀆰 ５８６ １􀆰 ９３

平均值 ８􀆰 ５１５ ３􀆰 ２４ ２􀆰 ６４ ２􀆰 ３６ ０􀆰 ４８６ ０􀆰 ６９８ ０􀆰 ６０５ ２􀆰 ０４０
ＲＳＤ １􀆰 １８ ２􀆰 ４５ ３􀆰 １５ ３􀆰 １４ １􀆰 ４１ １􀆰 ２８ ２􀆰 １１ ４􀆰 ０７

３　 讨论

３􀆰 １　 色谱柱选择　 本实验分别对不同色谱柱 （ＨＰ⁃１、 ＨＰ⁃
５、 ＨＰ⁃ＩＮＯＷＡＸ）、 进样量 （０􀆰 ３、 ０􀆰 ７、 １􀆰 ０ μＬ）、 分流比

（２０ ∶ １、 １０ ∶ １）、 升温程序 （１３０、 ２７０、 ３１０ ℃） 进行考

察， 发现采用 ＨＰ⁃５ 色谱柱时各有效成分分离度、 峰形、 保

留时间理想， 适用于妇宁栓有效成分的含量测定。
３􀆰 ２　 内标选择　 本实验分别对十六烷、 萘、 邻苯二甲酸二

辛酯、 水杨酸甲酯进行考察， 发现十六烷与邻苯二甲酸二

辛酯分离效果良好， 可有效减少系统误差， 同时可降低由

于出峰时间过长、 制剂中可气化物质过多而引起的偏差。
３􀆰 ３　 检测方法选择 　 本实验比较 ＨＰＬＣ、 ＧＣ 法测定苦参

碱、 槐定碱含量的效果［２０⁃２４］ ， 发现两者均可达到生产中质

量分析要求， 其中后者 ＦＩＤ 检测器灵敏度较高， 时间、 物

料成本较低， 为更好地适应不同情况下苦参碱含量的测定，
故选择 ＧＣ 法。
４　 结论

十六烷和邻苯二甲酸二辛酯具有价格低廉、 纯净、 出

峰快等特点， 因此本研究选择两者作为内标， 建立 ＧＣ 法同

时测定妇宁栓中苦参碱、 槐定碱、 龙脑、 异龙脑、 桉叶素、
芳樟醇、 榄香烯、 香茅醇的含量， 该方法操作简便， 耐用

性、 重复性良好， 可用于该制剂质量控制， 并为其安全生

产提供依据。
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抗骨增生片 ＵＰＬＣ 指纹图谱建立及 ８ 种成分含量测定
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摘要： 目的　 建立抗骨增生片 ＵＰＬＣ 指纹图谱， 并测定松果菊苷、 麦角甾苷、 柚皮苷、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定

Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿苷Ⅰ的含量。 方法　 分析采用 Ｗａｔｅｒｓ ＨＳＳ Ｔ３ Ｃ１８色谱柱 （２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 流动相乙腈

⁃水 （含 ０􀆰 １％ 磷酸）， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２７０、 ２８３、 ３３０ ｎｍ。 结果　 １８ 批样品

指纹图谱中有 １９ 个共有峰， 相似度大于 ０􀆰 ８。 ８ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ７）， 平均加样回收率

９５􀆰 ５８％ ～１０６􀆰 ５５％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ６４％ ～１􀆰 １２％ 。 结论　 该方法简便准确、 重复性好， 可用于抗骨增生片的质量控制。
关键词： 抗骨增生片； ＵＰＬＣ 指纹图谱； 化学成分； 含量测定

中图分类号： Ｒ９２７􀆰 ２　 　 　 　 　 文献标志码： Ｂ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０２４）１２⁃４０９８⁃０５
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２４􀆰 １２􀆰 ０３１

　 　 抗骨增生片为骨科常用中成药， 方中君药熟地黄补血

滋阴， 益精填髓； 鸡血藤舒筋活络； 肉苁蓉益精血， 补肾

阳； 鹿衔草祛风湿， 强筋骨； 莱菔子为消食药［１］ ， 淫羊藿⁃
骨碎补作为药对配伍， 既补肾又活血［２⁃４］ ， 诸药合用， 共奏

止痛、 补肾、 活血之功。 该制剂最早收载于 《中华人民共

和国卫生部药品标准》 ［５］ ， 但仅有显微和检查项， 缺少专

属性指标成分的定量分析和整体评价。 目前， 关于抗骨增

生片质量控制的研究大多集中于淫羊藿苷含量测定、 柚皮

苷 ＴＬＣ 鉴别等［６⁃９］ ， 难以实现全面评价。
多成分含量测定已成为中药复方制剂评价的有效手

段［１０⁃１２］ ， 而中药指纹图谱可在此基础上综合评价其真实

性、 稳定性和一致性的强有力、 可量化方法［１３⁃１５］ ， 故近年

来两者联用的研究呈逐年上升的趋势［１６⁃１９］ 。 本实验建立抗

骨增生片 ＵＰＬＣ 指纹图谱， 并测定松果菊苷、 麦角甾苷、
柚皮苷、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿

苷Ⅰ的含量， 旨在为该制剂质量控制提供分析方法和数据
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