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摘要# 目的!建立EDCI*,C>?法同时测定川贝罗汉止咳颗粒 "川贝母’ 枇杷叶’ 桔梗等# 中野鸦椿酸’ 委陵菜酸’
山楂酸’ 科罗索酸’ 桔梗皂苷,’ 桔梗皂苷?$’ 桔梗皂苷?的含有量& 方法!该药物 (’!甲醇提取液的分析采用T1*
[534[0a+I"2色谱柱 "-L( 33e#&’ 33% & !3#( 以乙腈*’L&!醋酸铵为流动相% 梯度洗脱( 体积流量 ’L( 3C@35<(
柱温 $’ g& 结果!) 种成分在各自范围内线性关系良好 ".k’L... ’#% 平均加样回收率 .(L..! ‘..L)2!% K>?
’L)#!‘"L)#!& 结论!该方法准确简便% 专属性强% 重复性好% 可用于川贝罗汉止咳颗粒的质量控制&
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D=EF?9@7! I\R4<X05CR9\4< N\5A0JY4<R10M( 8\03584189<M[5[R0<[M( EDCI*,C>?

!!川贝罗汉止咳颗粒可用于伤风咳嗽’ 支气管
炎等病症的治疗% 是由川贝母’ 枇杷叶’ 桔梗’
薄荷脑’ 罗汉果 & 味药材加工而成的口服颗粒
剂% 目前 ,卫生部药品标准- 中药成方制剂第 2
册仅对其性状’ 显微鉴别进行了控制% 而未对方
中药味作定量测定*"+ & 枇杷叶*#+清润肺气’ 化痰
止咳% 桔梗*#+宣肺’ 祛痰’ 利咽% 为方中主药%
附以川贝母’ 罗汉果和薄荷脑% 诸药合用% 共奏
清肺’ 止咳’ 祛痰之功% 其中枇杷叶化学成分有
三萜酸’ 黄酮’ 多酚’ 倍半萜’ 糖苷等% 但药理
作用主要集中在三萜酸的抗炎止咳’ 抗病毒’ 降
血糖’ 抗氧化等*$+ % 以野鸦椿酸’ 委陵菜酸’ 山
楂酸’ 科罗索酸’ 齐墩果酸’ 熊果酸等为主( 桔
梗主要药理活性成分为桔梗皂苷% 主要有桔梗皂
苷 ,’ 桔梗皂苷 ?$’ 桔梗皂苷 ?& 本实验采用
EDCI*,C>?法*-+对川贝罗汉止咳颗粒中野鸦椿
酸’ 委陵菜酸’ 山楂酸’ 科罗索酸’ 桔梗皂苷 ,’
桔梗皂苷 ?$’ 桔梗皂苷 ?的含有量同时进行测
定% 以有效控制其内在质量&
GH仪器与试药
"L"!仪器!CI*#’G/高效液相色谱仪 "日本岛津
公司#% 配置DC*,C>#"’’ 蒸发光散射检测器( +D*
#""?电子天平 "德国赛多利斯公司#( bl&#’’,
超声波清洗器 "昆山市超声仪器有效公司#&
"L#!试药!川贝罗汉止咳颗粒购自广西麦克健丰
制药有限公司% 每袋装 "’ =% 批号 "(’-’"’
"(’&’#’ "(’&’$& 乙腈为色谱纯( 醋酸铵为分析
纯( 水为重蒸馏水& 野鸦椿酸对照品 "&$"&&*#&*
#% 含有量 .)L’!# 购自上海谷研实业有限公司(
委陵菜酸 ""$2&’*"(*$% 含有量 .2L’!% # ‘2 g
保存#’ 山楂酸 "-$)$*-"*&% 含有量 ..L’!% 密
封% 避光% # ‘2 g保存# 对照品购自上海胜隆实
业有限公司( 科罗索酸对照品 "-&-)*#-*-% 含有
量 .2L’!% # ‘2 g干燥处避光保存# 购自宝鸡市
辰光生物科技有限公司( 桔梗皂苷 ,对照品
"#$)’(2*-"*(% 含有量 ..L’!# 购自成都德思特生
物技术有限公司( 桔梗皂苷 ?$ 对照品 "()22-*’$*
"% 含有量 .2L’!# 购自湖北巨胜科技有限公司(

桔梗皂苷 ?对照品 " """2&"*#’"-’(% 含有量
.(L#!% 冷冻保存# 购自中国食品药品检定研
究院&
IH方法与结果
#L"!溶液制备
#L"L"!供试品溶液!取颗粒适量% 研细% 精密称
取细粉约 "L’ =% 置于 &’ 3C量瓶中% 加入 (’!甲
醇 -& 3C% 超声 $’ 35<% 放冷% (’!甲醇补足至刻
度% 摇匀% 过滤% 取续滤液% 即得&
#L"L#!对照品溶液!精密称取各对照品适量% 置
于 ) 个 #’ 3C量瓶中% (’!甲醇定容% 振摇均匀%
即得对照品贮备液 "野鸦椿酸 #L&$( 3=@3C’ 委陵
菜酸 "L#&# 3=@3C’ 山楂酸 "L-.( 3=@3C’ 科罗索
酸 #L-)- 3=@3C’ 桔梗皂苷,’L&"’ 3=@3C’ 桔梗
皂苷?$’L-&# 3=@3C’ 桔梗皂苷?’L-.2 3=@3C#%
分别量取 &L’’ &L’’ &L’’ &L’’ -L’’ #L&’ &L’ 3C%
置于同一 "’’ 3C量瓶中% (’!甲醇定容% 振摇均
匀% 即得 "每 " 3C含野鸦椿酸"#(L2 !=’ 委陵菜酸
(#L( !=’ 山楂酸 )-L2 !=’ 科罗索酸 "#$L) !=’ 桔
梗皂苷 ,#’L- !=’ 桔梗皂苷 ?$ ""L$ !=’ 桔梗皂
苷?#-L. !=#&
#L"L$!阴性对照溶液!按 ,卫生部药品标准- 中
药成方制剂第 2 册*"+质量标准项下的处方比例% 称
取除枇杷叶外’ 桔梗外的药材各 " 份% 严格按照生
产工艺及供试品溶液制备方法% 制得相应阴性对照
溶液&
#L#!色谱条件!T1[534[0a+I"2色谱柱 "-L( 33e
#&’ 33% & !3#( 蒸发光散射检测器 "漂移管温
度 .& g% 氮气体积流量 #L& C@35<#( 流动相乙腈
"G# *’L&!醋酸铵 "+#% 梯度洗脱 "’ ‘"’ 35<%
"&!G( "’ ‘#. 35<% "&!($#!G( #. ‘-$ 35<%
$#!((’!G( -$ ‘&’ 35<% (’!("&!G#( 体积
流量 ’L( 3C@35<( 柱温 $’ g&
#L$!方法学考察
#L$L"!线性关系考察!精密吸取 /#L"L#0 项下对
照品贮备液 ’L"’ ’L#’ ’L&’ "L’’ "L&’ #L’ 3C%
置于( 个 #’ 3C量瓶中% (’!甲醇定容% 振摇均
匀% 即得系列质量浓度对照品溶液% 在 /#L#0 项
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色谱条件下测定& 以峰面积积分值的对数为纵坐标
";#% 质量浓度的对数为横坐标 "_# 进行线性回

归% 结果见表 "% 可知各成分在各自范围内呈良好
的线性关系&

表 GH各成分线性关系
8,MNGHB#1’,++’4,*#"1(2#/(".0,+#"&(-"1(*#*&’1*(

成分 回归方程 线性范围@"!=.3Cf"# .
野鸦椿酸 1=;m"L.$" -1=_n&L$’. & "#L(2 ‘#&$L(’ ’L... $
委陵菜酸 1=;m"L-’" $1=_n-L(-2 # (L#( ‘"#&L#’ ’L... 2
山楂酸 1=;m"L&.) #1=_n-L$)’ ( )L-2 ‘"-.L(’ ’L... .
科罗索酸 1=;m"L$## )1=_n&L’’. ) "#L$) ‘#-)L-’ ’L... #
桔梗皂苷, 1=;m"L#(& )1=_n-L"&& 2 #L&& ‘&"L’’ ’L... )
桔梗皂苷?$ 1=;m"L’&# 21=_n-L$$( ) #L#( ‘-&L#’ ’L... .
桔梗皂苷? 1=;m"L"($ .1=_n-L(’. - #L-. ‘-.L2’ ’L... &

#L$L#!专属性考察!精密吸取阴性对照’ 对照品’
供试品溶液适量% 在 /#L#0 项色谱条件下测定%
发现阴性无干扰% 色谱图见图 "&

"%野鸦椿酸!#%委陵菜酸!$%山楂酸!-%科罗索酸!&%桔梗皂

苷,!(%桔梗皂苷?$!)%桔梗皂苷?

"%0RM84;\58485B!#%[9Y30<[58485B!$%8Y4[0=9158485B!-%89*

Y9M9158485B!&%;14[Q89B5< ,!(%;14[Q89B5< ?$!)%;14[Q89B5< ?

图 GH各成分>YB:̂=B7@色谱图
\#PNGH>YB:̂=B7@-2+"5,*"P+,5(".0,+#"&(-"1(*#*&’1*(

#L$L$!重复性试验!取颗粒 "批号 "(’-’"# (
份% 按 /#L"L"0 项下方法制备供试品溶液% 在
/#L#0 项色谱条件下测定% 测得野鸦椿酸’ 委陵菜
酸’ 山楂酸’ 科罗索酸’ 桔梗皂苷,’ 桔梗皂苷?$’
桔梗皂苷 ?含有量 K>?分别为 "L#.!’ ’L--!’
"L$"!’ "L’)!’ ’L)"!’ "L2#!’ "L((!% 表明该
方法重复性良好&
#L$L-! 稳定性试验 ! 取同一供试品 "批号
"(’-’"# 溶液% 室温下于 ’’ #’ -’ 2’ "#’ #- \
测定% 测得野鸦椿酸’ 委陵菜酸’ 山楂酸’ 科罗索
酸’ 桔梗皂苷 ,’ 桔梗皂苷 ?$’ 桔梗皂苷 ?峰面
积K>?分别为 ’L2$!’ ’L."!’ "L’"!’ ’L.$!’
"L"’!’ "L"$!’ ’L..!% 表明溶液在 #- \ 内稳
定性良好&
#L$L&!精密度试验!对照品溶液在 /#L#0 项色
谱条件下测定 ( 次% 测得野鸦椿酸’ 委陵菜酸’ 山
楂酸’ 科罗索酸’ 桔梗皂苷 ,’ 桔梗皂苷 ?$’ 桔
梗皂苷 ?峰面积 K>?分别为 ’L2&!’ ’L.$!’
’L.2!’ "L#.!’ "L’-!’ "L"(!’ "L’2!% 表明
仪器精密度良好&
#L$L(!加样回收率试验!取含有量已知的颗粒
"批号 "(’-’"# 适量% 研细% 精密称取细粉 ’L& =%
共 ( 份% 置于 &’ 3C量瓶中% 精密加入对照品溶液
#& 3C’ (’!甲醇 #’ 3C% 超声 $’ 35<% 放冷%
(’!甲醇补足至刻度% 摇匀% 过滤% 在 /#L#0 项
色谱条件下测定& 结果% 野鸦椿酸’ 委陵菜酸’ 山
楂酸’ 科罗索酸’ 桔梗皂苷 ,’ 桔梗皂苷 ?$’ 桔
梗皂苷 ?平均加样回收率分别为 .2L&"!’
.)L)(!’ ..L#’!’ .)L&2!’ ..L)2!’ .2L-’!’
.(L..!% K>?分别为 ’L.(!’ "L--!’ "L&-!’
"L("!’ ’L..!’ "L)#!’ ’L)#!&
#L-!样品含有量测定!按 /#L"L"0 项下方法制
备供试品溶液% 精密吸取对照品溶液 &’ "’ !C%
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供试品溶液 "’ !C% 在 /#L#0 项色谱条件下测定% 外标两点法计算含有量% 结果见表 #&
表 IH各成分含有量测定结果 $5PSP&

8,MNIH9’(&4*(".-"1*’1*!’*’+5#1,*#"1".0,+#"&(-"1(*#*&’1*($5PSP&

批号 野鸦椿酸 委陵菜酸 山楂酸 科罗索酸 桔梗皂苷, 桔梗皂苷?$ 桔梗皂苷?
"(’-’" (L-"# $L’$) $L2-$ (L")& "L’&$ ’L&#) "L#2"
"(’&’# &L)"( #L)"$ $L##. &L#$. ’L2(" ’L("" "L’).
"(’&’$ )L"’2 $L&-# -L$-) )L’(# "L#"( ’L-2& "L&"(
平均值 (L-"# $L’.) $L2’( (L"&. "L’-$ ’L&-" "L#.#

JH讨论
$L"!检测方法选择!枇杷叶所含三萜酸 "野鸦椿
酸’ 委陵菜酸’ 山楂酸’ 科罗索酸等# 结构中无
共轭体系% 紫外吸收不明显% 只在末端 #"’ <3左
右存在吸收峰% 紫外检测器定量测定时干扰大& 同
时% 桔梗所含皂苷无共轭结构% 在紫外色谱区只有
末端吸收% 紫外检测灵敏度降低& 因此% 本实验采
用蒸发光散射检测器进行测定&
$L#!流动相选择!本实验比较了甲醇*水*&+ ’
乙腈*水*(*.+流动相% 发现后者洗脱时各成分分离效
果明显优于前者& 在此基础上% 又考察了乙腈*
’L"!甲酸*"’+ ’ 乙腈*’L&!醋酸铵流动相% 最终确
定最佳流动相为乙腈*’L&!醋酸铵% 此时基线平
稳% 所测各成分峰形基本对称% 分离效果良好&
$L$!提取溶剂及提取时间选择!根据川贝罗汉止
咳颗粒生产工艺特点% 选择较简便的超声提取法来
处理样品% 再对不同提取溶剂 "甲醇*""*"#+ ’ (’!
甲醇’ #’!甲醇# 进行考察% 发现 (’!甲醇处理
样品时% 所测各成分提取率最高& 在此基础上% 又
考察了不同超声提取时间 "#’’ $’’ -’ 35<# 对各
成分提取率的影响% 最终选择样品最佳处理方式为
(’!甲醇超声提取 $’ 35<&
QH结论

EDCI*,C>?法能同时测定川贝罗汉止咳颗粒
中 ) 种成分的含有量% 样品处理方法简便% 各组分
能得到较好的分离% 专属性强% 溶液稳定性好% 对
该制剂相应指标的质量控制及临床用药安全有着积
极意义&
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