
素( 芹菜素( 芒柄花素( 黄芪甲苷的含有量& 该方
法样品处理简单( 分析时间短( 灵敏度高( 专属性
好( 结果准确可靠& 重复性理想& 对贞芪扶正胶囊
的质量控制及黄芪或女贞子的相关研究具有重要
意义’
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B$F>法同时测定金嗓利咽胶囊中 \ 种成分

陈纪龙
"铜仁职业技术学院! 贵州 铜仁 &&-$’’$
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摘要# 目的! 建立O‘IK法同时测定金嗓利咽胶囊 "厚朴( 茯苓( 枳实等# 中和厚朴酚( 厚朴酚( 去氢土莫酸( 土
莫酸( 猪苓酸K( $)表去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸的含有量’ 方法!该药物甲醇提取液的分析采用 fX@:;G<7K".
色谱柱 "-D8 ::i#&’ ::& &D’ !:#$ 以乙腈)’D’&!磷酸为流动相& 梯度洗脱$ 体积流量 ’D4 :IE:<H$ 检测波长
#4-( #-"( #"’ H:$ 柱温 $& j’ 结果!. 种成分在各自范围内线性关系良好 "*m’D444 ’#& 平均加样回收率均大于
48D’!& C1b均小于 #D’!’ 结论!该方法快速简便& 重复性好& 可用于金嗓利咽胶囊的质量控制’

关键词! 金嗓利咽胶囊$ 化学成分$ O‘IK
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;?<A ;HA M;?BW:<?;?<A <H ,<HG;HNI<W;H K;MGV76G"8’4/)36’$),,616/’367-)*+$?& 9)*6’& O>*’/+66Q*>1+>7E..’+>N
*>7& $+1"#%@A<BCD;!5B6;H;7WG<G@Y:6UB;H@76]UX;?U@YUB<GAXVNZ;G?;XX<6A @VU@H ;$& j UB6X:@GU;U<?
fX@:;G<7K". ?@7V:H "-D8 ::i#&’ ::& &D’ !:#& Z<UB UB6:@\<76MB;G6?@:MX<G<HN@Y;?6U@H<UX<76)’D’&!
MB@GMB@X<?;?<A Y7@Z<HN;U’D4 :IE:<H <H ;NX;A<6HU67VU<@H :;HH6X& ;HA UB6A6U6?U<@H Z;[676HNUBGZ6X6G6U;U
#4-& #-" ;HA #"’ H:%=A;EF<;!9<NBU?@HGU<UV6HUGGB@Z6A N@@A 7<H6;XX67;U<@HGB<MGZ<UB<H UB6<X@ZH X;HN6G
"*m’D444 ’#& ZB@G6;[6X;N6X6?@[6X<6GZ6X6:@X6UB;H 48D’! Z<UB UB6C1bG@Y76GGUB;H #D’!%>CG>FE9
;?CG!5B<GG<:M76;HA X6MX@AV?<\76:6UB@A ?;H \6VG6A Y@XUB6>V;7<UW?@HUX@7@Y,<HG;HNI<W;H K;MGV76G%
HAIJC=D;! ,<HG;HNI<W;H K;MGV76G$ ?B6:<?;7?@HGU<UV6HUG$ O‘IK

!!金嗓利咽胶囊具有燥湿化痰& 疏肝理气的功
效& 临床上主要用于咽部不适( 咽部异物感( 声带
肥厚等症状的治疗& 尤其对痰湿内阻( 肝郁气滞型
者效果显著’ 其收载于卫生部颁药品标准中药成方
制剂第 "# 册)"* & 由茯苓( 枳实 "炒#( 胆南星(
砂仁( 槟榔( 六神曲 "炒#( 生姜( 木蝴蝶( 法半
夏( 青皮 "炒#( 橘红( 豆蔻( 合欢皮( 紫苏梗(
蝉蜕( 厚朴 "制# "8 味药材加工而成& 但该标准
仅对其性状和鉴别进行了规定& 尚无成分定量测
定& 难以对该制剂质量进行准确客观评价’ 因此&
本实验采用O‘IK法同时测定金嗓利咽胶囊中和厚
朴酚( 厚朴酚( 去氢土莫酸( 土莫酸( 猪苓酸 K(
$)表去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸的含有量&
可为控制其质量提供较有力的依据’
KL材料与仪器

金嗓利咽胶囊 "每粒装 ’D- N# 购自西安碑林
药业股份有限公司’ 和厚朴酚 """’($’)#’"$"$#(
厚朴酚 """’(#4)#’"&"$# 对照品购自中国食品药
品检定研究院$ 去氢土莫酸 "8(&-)"8)"#( 土莫酸
"&’.)#-)(( -8&)".)4#( 猪苓酸 K "-8&)".)4#( $)
表去 氢 土 莫 酸 " "8(((&)&-)- #( 去 氢 茯 苓 酸
"#(4.)#’)"#( 茯苓酸 "#4’(’)4#)8# 对照品购自
南京森贝伽生物科技有限公司’ 乙腈为色谱纯$ 其
他试剂均为分析纯’ 3N<76HU"#8’ 高效液相色谱仪
"美国安捷伦公司#$ 电子分析天平 "十万分之一&
瑞士 R6UU76X)5@76A@公司#$ fS)-’’fb9超声波清
洗器 "常州诺基仪器有限公司#’
ML方法与结果
#D"!色谱条件!fX@:;G<7K".色谱柱 "-D8 ::i
#&’ ::& &D’ !:#$ 流动相乙腈 "3# )’D’&!磷
酸& 梯度洗脱)#)8* "’ k"" :<H& 8&D’!3$ "" k#"
:<H& 8&D’!&(&D’!3$ #" k-( :<H& (&D’!&
4’D’!3$ -( k&& :<H& 4’D’!&8&D’!3#$ ’ k
#" :<H 时在 #4- H:波长下检测和厚朴酚( 厚朴
酚)()"’* & #" k-# :<H 时在 #-" H:波长下检测去氢

土莫酸( 土莫酸( 猪苓酸 K( $)表去氢土莫酸和去
氢茯苓酸)"")"$* & -# k&& :<H 时在 #"’ H:波长下检
测茯苓酸)"")"$* $ 体积流量 ’D4 :IE:<H$ 柱温
$& j$ 进样量 "’ !I’
#D#!对照品溶液制备!精密称取和厚朴酚( 厚朴
酚( 去氢土莫酸( 土莫酸( 猪苓酸 K( $)表去氢土
莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸对照品适量& 甲醇分别
制成每 " :I含 "D4(#( #D-48( ’D&".( ’D-&#(
’D8--( ’D-#’( ’D4-.( "D"’# :N各成分的对照品
贮备液’ 分别量取适量& 甲醇稀释定容& 制成
’D’4. 8( ’D"#- .( ’D’#& 4( ’D’"" $( ’D’"8 "(
’D’’. -( ’D’#$ (( ’D’&& " :NE:I对照品溶液’
#D$!供试品溶液制备!取样品内容物适量& 研细&
精密称取约 $D’ N& 置于具塞锥形瓶中& 精密加入
甲醇 &’ :I& 超声 $’ :<H& 放冷& 甲醇补足减失的
质量& 摇匀& 过滤& 取续滤液& 即得’
#D-!阴性溶液制备!按组方比例和生产工艺& 分
别制备缺厚朴( 茯苓阴性样品& 按 +#D$, 项下方
法制备& 即得’
#D&!专属性试验!精密吸取 +#D#, k +#D-, 项
下溶液适量& 在 +#D", 项色谱条件下分析& 发现
阴性无干扰& 各色谱峰之间的分离度均大于 "D&’
色谱图见图 "’
#D8!方法学考察
#D8D"!线性关系考察!精密吸取 +#D#, 项下对
照品贮备液 ’D"( ’D#( ’D&( "D’( "D&( #D’ :I&
置于 #’ :I量瓶中& 甲醇稀释至刻度& 摇匀& 即得
8 个梯度对照品溶液& 在 +#D", 项色谱条件下测
定’ 以质量浓度为横坐标 "W#& 峰面积为纵坐标
"‘# 进行回归& 结果见表 "& 表明各成分在各自范
围内线性关系良好’
#D8D#!精密度试验!取 +#D#, 项下对照品溶液&
在 +#D", 项色谱条件下测定& 连续 8 次& 测得和
厚朴酚( 厚朴酚( 去氢土莫酸( 土莫酸( 猪苓酸
K( $)表去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸峰面积
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"%和厚朴酚!#%厚朴酚!$%去氢土莫酸!-%土莫酸!&%猪苓

酸K!8D$)表去氢土莫酸!(%去氢茯苓酸!.%茯苓酸
"%B@H@̂<@7!#%:;NH@7@7!$%A6BWAX@UV:V7@G<?;?<A!-%UV:V7@G<?

;?<A!&%M@7WM@X6H<?;?<A K!8D$)6M<A6BWAX@UV:V7@G<?;?<A!(%A6)

BWAX@M;?BW:<?;?<A!.%M;?BW:<?;?<A

图 KL各成分B$F>色谱图
X#POKLB$F>)%’"(&4"P’&(,"-8&’#"1,)"+,4#413+4,

C1b分别为 ’D.4!( ’D.#!( "D’"!( "D"4!(
"D"&!( "D#(!( "D’8!( ’D4$!& 表明仪器精密
度良好’
#D8D$!重复性试验!取样品 "批号 #’"&’&’"’# 8
份& 按 + #D$ , 项下方法制备供试品溶液& 在
+#D", 项色谱条件下测定& 测得和厚朴酚( 厚朴
酚( 去氢土莫酸( 土莫酸( 猪苓酸 K( $)表去氢土
莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸含有量 C1b分别为

!!! 表 KL各成分线性关系
<&NOKLF#+3&’’32&4#"+,%#7,"-8&’#"1,)"+,4#413+4,

成分 回归方程
线性范围E

"!N-:Io"#
*

和厚朴酚 ‘h"D&#( 4 i"’8Wo-’(D" 4D.8 k"4(D#’ ’D444 4
厚朴酚 ‘h"D($& " i"’8Wq"44D. "#D-. k#-4D8’ ’D444 4
去氢土莫酸 ‘h"D’.$ 4 i"’8Wq$84D& #D&4 k&"D.’ ’D444 #
土莫酸 ‘h(D&$" 8 i"’&Wo#8.D- #D#8 k-&D#’ ’D444 (
猪苓酸K ‘h"D"’# # i"’8Wo-(4D’ $D## k8-D-’ ’D444 .
$)表去氢土莫酸 ‘h4D’$& ( i"’&Wo$""D4 #D"’ k-#D’’ ’D444 4
去氢茯苓酸 ‘h"D#4- & i"’8Wq#.’D8 -D(- k4-D.’ ’D444 8
茯苓酸 ‘h"D8’" # i"’8Wo#4&D8 &D&" k""’D#’ ’D444 $

"D"#!( "D’-!( "D$8!( ’D&4!( "D$&!( ’D(4!(
"D$’!( "D’8!& 表明该方法重复性良好’
#D8D-!稳定性试验!取同一供试品溶液 "批号
#’"&’&’"’#& 于 ’( -( .( "#( "8( #’( #- B 在
+#D", 项色谱条件下测定& 测得和厚朴酚( 厚朴
酚( 去氢土莫酸( 土莫酸( 猪苓酸 K( $)表去氢土
莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸峰面积 C1b分别为
’D4#!( ’D.’!( "D’4!( "D""!( "D#8!(
"D$4!( "D"-!( "D’(!& 表明供试品溶液在室温
下 #- B内稳定性良好’
#D8D&!加样回收率试验!精密称取各对照品适量&
甲醇溶解& 制得含和厚朴酚 ’D-8( # :NE:I( 厚朴
酚 ’D8." " :NE:I( 去氢土莫酸 ’D"#" ( :NE:I(
土莫酸 ’D#8" - :NE:I( 猪苓酸K’D-(4 ( :NE:I(
$)表去氢土莫酸 ’D"(. " :NE:I( 去氢茯苓酸
’D$8( & :NE:I( 茯苓酸 ’D$’8 # :NE:I的对照品
溶液’ 精密称取样品 "批号 #’"&’&’"’# 内容物 8
份& 每份约 "D& N& 置于具塞锥形瓶中& 精密加入
上述对照品溶液 &( &( &( "( "( "( #( & :I及甲
醇 #& :I& 称定质量& 超声 $’ :<H& 放冷& 甲醇补
足减失的质量& 摇匀& 过滤& 取续滤液& 在
+#D", 项色谱条件下测定& 测得各成分平均加样
回 收 率 分 别 为 44D"(!( 4.D#&!( 4.D.#!(
4(D8(!( 44D4$!( 48D.4!( 4(D4$!( 4.D($!&
C1b分别为 ’D4"!( "D$$!( "D$8!( "D88!(
’D(.!( ’D.4!( "D-"!( "D(.!’
#D(!样品含有量测定!取样品 $ 批& 按 +#D$,
项下方法制备供试品溶液& 在 +#D", 项色谱条件
下测定& 结果见表 #’
QL讨论
$D"!检测波长选择!本实验取和厚朴酚( 厚朴酚
对照品溶液进行紫外扫描 ""4’ k-’’ H:#& 发现
两者在 #4- H:波长处均有最大吸收& 同时参考
#’"& 年版 .中国药典/ 及文献 )()"’*& 确定其检
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!!!表 ML各成分含有量测定结果 $#SQ% (P P̂&
<&NOML=3,124,"-)"+43+4!343’(#+&4#"+"-8&’#"1,)"+,4#49

13+4,$#SQ% (P P̂&

成分
批号

#’"&’&’"’ #’"&’4’"4 #’"&""’#8
和厚朴酚 "D&(- "D-&" "D(8.
厚朴酚 #D#.& #D""4 #D&$8
去氢土莫酸 ’D-’( ’D$.# ’D-8$
土莫酸 ’D"($ ’D"8’ ’D"4"
猪苓酸K ’D$## ’D$’& ’D$(8
$)表去氢土莫酸 ’D""4 ’D"$& ’D"#"
去氢茯苓酸 ’D-4$ ’D&#$ ’D&&(
茯苓酸 "D’"8 ’D4(# "D"#.

测波长为 #4- H:$ 取去氢土莫酸( 土莫酸( 猪苓
酸K( $)表去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸对照
品溶液进行紫外扫描 ""4’ k-’’ H:#& 发现前五
者在 #-" H:波长处均有最大吸收& 而茯苓酸在
#"’ H:波长处有最大吸收& 同时参考文献 )"")
"$* 进一步得以确认’
$D#!流动相选择!本实验先用甲醇)水体系)().*进
行梯度洗脱& 但分离效果及峰形均不理想& 再将甲
醇换为乙腈& 可使分离效果明显提高’ 以其进行梯
度洗脱时& 去氢土莫酸( 土莫酸( 猪苓酸 K( $)表
去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸均能得到较好分
离& 但和厚朴酚( 厚朴酚分离度达不到要求& 故通
过在流动相中加入酸来改善分离效果& 发现磷酸可
明显消除基线噪音和漂移现象& 各色谱峰分离度也
较好’ 然后& 对不同体积分数磷酸 " ’D’&!(
’D"!( ’D&!# 进行比较& 发现乙腈)’D’&!磷酸
梯度洗脱时& 各成分均能有效分离& 峰形对称& 能
满足定量测定要求’
VL结论
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和厚朴酚( 厚朴酚( 去氢土莫酸( 土莫酸( 猪苓酸
K( $)表去氢土莫酸( 去氢茯苓酸( 茯苓酸的含有
量& 该方法分析时间短( 操作简便( 重复性好& 对

其质量控制具有重要意义’
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