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摘要# 目的!建立P@_G法同时测定五粒回春丸 "防风’ 牛蒡子’ 连翘等$ 中牛蒡子苷’ 牛蒡子苷元’ 连翘酯苷 ?’
柚皮芸香苷’ 柚皮苷’ 野漆树苷’ 升麻素苷’ .’!’甲基维斯阿米醇苷的含有量& 方法!该药物 &$!甲醇提取液的分析
采用?T3,+;S*G’G#-色谱柱 "(M/ 11e".$ 11% . "1$( 流动相甲醇’$M(!冰醋酸% 梯度洗脱( 体积流量 $M) 1_A13;(
柱温 ". f& 结果!- 种成分在各自范围内线性关系良好 "&i$M))) $$% 平均加样回收率 )/M..! k))M.$!% LBF
$M.(!k#M&"!& 结论!该方法准确可靠% 重复性好% 可用于五粒回春丸的质量控制&
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!!五粒回春丸宣肺透表’ 清热解毒% 临床上主要
用于小儿瘟毒引起的头痛高烧’ 流涕多泪’ 咳嗽气
促’ 烦躁口渴’ 麻疹初期’ 疹出不透等症状的治
疗% 疗效显著,#- & 该处方源于 *卫生部颁药品标
准+ 中药成方制剂第 "$ 册,"- % 由西河柳’ 金银
花’ 连翘’ 牛蒡子 "炒$’ 蝉蜕’ 薄荷’ 桑叶’ 防
风’ 麻黄’ 羌活’ 僵蚕 "麸炒$’ 胆南星 "酒炙$’
化橘红’ 苦杏仁 "去皮炒$’ 川贝母’ 茯苓’ 赤
芍’ 淡竹叶’ 甘草’ 羚羊角粉’ 人工麝香’ 牛黄’
冰片 "% 味中药材加工而成% 方中防风’ 麻黄’ 羌
活辛温解表’ 发汗退热( 牛蒡子’ 苦杏仁’ 桑叶宣

肺利气止咳( 化橘红’ 茯苓和胃化痰止呕( 连翘’
金银花’ 赤芍’ 甘草清热凉血解毒( 西河柳’ 蝉
蜕’ 薄荷辛凉解表消热透疹( 川贝母润肺化痰( 胆
南星’ 僵蚕清热化痰定抽( 淡竹叶清心利水( 牛黄
清心凉血解毒( 羚羊角清肝肺透疹熄风’ 止抽搐(
麝香’ 冰片镇心安神通窍% 但质量标准中仅对该制
剂的性状和盐酸麻黄碱的薄层鉴别作了规定,"- %
尚无成分定量研究& 因此% 本实验采用P@_G法同
时测定五粒回春丸中牛蒡子苷’ 牛蒡子苷元’ 连翘
酯苷?’ 柚皮芸香苷’ 柚皮苷’ 野漆树苷’ 升麻素
苷’ .’!’甲基维斯阿米醇苷的含有量% 为完善其质
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量控制方法提供数据支持&
%K仪器与试药
#M#!仪器!?T3,+;S##$$ 高效液相色谱仪% 配置自
动进样器’ 柱恒温箱’ 可变波长检测器 "美国安
捷伦公司$( 电子天平 "十万分之一% 瑞士C+SS,+D’
*8,+>8公司$&
#M"!试药!五粒回春丸来源于北京同仁堂科技发
展股份有限公司制药厂 "每 #$$ 丸重 #" T% 批号
#.$($-.%’ #.$)$&%.’ #/$(#/#- $& 牛蒡子苷元
" &&&$’&-’&% 含 有 量 )&M$!$’ 柚 皮 芸 香 苷
"#(".)’(/’"% 含有量 )-M$!$ 对照品来源于上海
纯优生物科技有限公司( 牛蒡子苷 " ##$-#)’
"$#/##% 含有量 ).M)!$’ 连翘酯苷 ? "###-#$’
"$#/$/% 含 有 量 )%M(!$’ 柚 皮 苷 " ##$&""’
"$#/#%% 含有量 )(M%!$’ 野漆树苷 " ###)#)’
"$#.$%% 含有量 )"M%!$’ 升麻素苷 " ###.""’
"$#.##% 含有量 )(M-!$’ .’!’甲基维斯阿米醇苷
"###."%’"$#.$)% 含有量 ).M-!$ 对照品来源于
中国食品药品检定研究院& 甲醇为色谱纯( 其他试
剂均为分析纯&
LK方法与结果
"M#!溶液制备
"M#M#!对照品溶液!精密称取牛蒡子苷’ 牛蒡子
苷元’ 连翘酯苷?’ 柚皮芸香苷’ 柚皮苷’ 野漆树
苷’ 升麻素苷’ .’!’甲基维斯阿米醇苷对照品适
量% &$!甲醇制成每 # 1_分别含 #M&&"’ $M($-’
$M($(’ $M(#"’ #M).-’ $M(#/’ #M/$(’ $M))- 1T
单一成分的贮备液% 吸取 .M$’ "M.’ .M$’ "M.’
.M$’ .M$’ .M$’ .M$ 1_% 置于同一 #$$ 1_量瓶
中% &$! 甲醇 稀 释% 制 成 --M/’ #$M"’ "$M"’
#$M%’ )&M)’ "$M-’ -$M"’ ()M) "TA1_对照品
溶液&
"M#M"!供试品溶液!取五粒回春丸% 研细% 精密
称取约 %M$ T% 精密加入 &$!甲醇 .$ 1_% 称定质
量% 超声提取 /$ 13;% 取出% 放冷% &$!甲醇补足
减失的质量% 过滤% 取续滤液% 即得&
"M#M%!阴性样品溶液!按五粒回春丸质量标准,"-

项下的处方和生产工艺% 制备不含牛蒡子 "炒$’
连翘’ 化橘红’ 防风的阴性样品% 按 ."M#M"/ 项
下方法制备阴性样品溶液&
"M"!色谱条件!?T3,+;S*G’G#-色谱柱 "(M/ 11e
".$ 11% . "1$( 流动相甲醇 "?$ ’$M(!冰醋酸
"a$% 梯度洗脱 "$ k) 13;% #.M$!?( ) k#& 13;%
#.M$!#"/M$!?( #& k"( 13;% "/M$!#%"M$!?(

"( k%- 13;% %"M$!# (.M$!?( %- k(& 13;%
(.M$!#/$M$!?( (& k.. 13;% /$M$!##.M$!
?$( 检测波长分别为 "-$ ;1 "$ k#& 13;% 牛蒡子
苷和牛蒡子苷元$ ,%’(- ’ %%$ ;1 "#& k"( 13;% 连翘
酯苷 ?$ ,.- ’ "-% ;1 ""( k%- 13;% 柚皮芸香苷’
柚皮苷和野漆树苷$ ,/’&- ’ ".( ;1 "%- k.. 13;% 升
麻素苷和 .’!’甲基维斯阿米醇苷$ ,-- ( 体积流量
$M) 1_A13;( 柱温 ". f&
"M%!系统适用性与专属性试验!精密吸取 ."M#/
项下 % 种溶液适量% 在 ."M"/ 项条件下测定% 结
果见图 #& 由图可知% 在与各对照品色谱图相应的
保留时间处% 供试品溶液有所测各成分的吸收峰%
而阴性样品未显示% 表明阴性无干扰% 同时各色谱
峰之间的分离度均大于 #M.&

#6牛蒡子苷!"6牛蒡子苷元!%6连翘酯苷 ?!(6柚皮芸香

苷!.6柚皮苷!/6野漆树苷!&6升麻素苷!-M.’!’甲基维斯

阿米醇苷
#62D7S33;!"62D7S3T+;3;!%6V8D94S:893>+?!(6;2D3D<S3;!.6;2D’

3;T3;!/6D:83V8,3;!&6ZD31’E’T,<7894,7313V<T3;!-M.’!’1+S:4,’

R392113893>+

图 %K各成分B"F?色谱图
T(8Q%KB"F?,50’/2-’802/.’*320(’V.,’6.-(-V+6-.

"M(!线性关系考察!精密吸取对照品贮备液 $M#’
$M"’ $M.’ #M$’ #M.’ "M$ 1_% &$!甲醇制成 / 个
质量浓度梯度的对照品溶液% 在 ."M"/ 项色谱条
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件下测定& 以质量浓度为横坐标 "W$% 峰面积为
纵坐标 "_$ 进行回归% 结果见表 #% 可知各成分

在各自范围内线性关系良好&

表 %K各成分线性关系
=2:Q%KF(6+200+72-(’6.5(R.’*320(’V.,’6.-(-V+6-.

成分 回归方程 线性范围A""T01_j#$ &
牛蒡子苷 _d#M/#. ( e#$/WI%&&M# -M-/$ k#&&M" $M))) /
牛蒡子苷元 _d-M#%) " e#$.WI($-M) "M$($ k($M-$! $M))) )
连翘酯苷? _d#M$-/ & e#$/WI%."M- "M$"$ k($M($! $M))) #
柚皮芸香苷 _d)M".) ( e#$.Wj#/)M( "M$/$ k(#M"$! $M))) &
柚皮苷 _d#M&"# / e#$/Wj"".M$ )M&)$ k#).M- $M))) -
野漆树苷 _d#M#$/ - e#$/WI%(&M) "M$-$ k(#M/$! $M))) )
升麻素苷 _d#M-.- ) e#$/WI#)$M/ -M$"$ k#/$M( $M))) (
.’!’甲基维斯阿米醇苷 _d#M"$. # e#$/Wj((.M" (M))$ k))M-$! $M))) %

"M.!精密度试验!取 ."M#M#/ 项下对照品溶液%
连续进样 / 次% 在 ."M"/ 项色谱条件下测定% 测
得牛蒡子苷’ 牛蒡子苷元’ 连翘酯苷?’ 柚皮芸香
苷’ 柚皮苷’ 野漆树苷’ 升麻素苷’ .’!’甲基维斯
阿米醇苷峰面积 LBF分别为 $M&"!’ #M".!’
$M.#!’ #M")!’ $M&.!’ #M#"!’ $M-&!’
#M$%!% 表明仪器精密度良好&
"M/!重复性试验!取样品 "批号 #.$($-.%$ /
份% 按 ."M#M"/ 项下方法制备供试品溶液% 在
."M"/ 项色谱条件下测定% 测得牛蒡子苷’ 牛蒡
子苷元’ 连翘酯苷?’ 柚皮芸香苷’ 柚皮苷’ 野漆
树苷’ 升麻素苷’ .’!’甲基维斯阿米醇苷含有量
LBF分别为 #M$"!’ $M-#!’ #M//!’ #M"%!’
$M)$!’ #M/.!’ $M)-!’ #M&%!% 表明该方法重
复性良好&
"M&!稳定性试验!取供试品 "批号 #.$($-.%$ 溶
液% 于室温下放置 $’ "’ (’ /’ -’ #"’ #/ : 后在
."M"/ 项色谱条件下测定% 测得牛蒡子苷’ 牛蒡
子苷元’ 连翘酯苷?’ 柚皮芸香苷’ 柚皮苷’ 野漆
树苷’ 升麻素苷’ .’!’甲基维斯阿米醇苷峰面积
LBF分别为 $M&/!’ #M#&!’ $M)%!’ #M$.!’

$M&-!’ #M#(!’ $M--!’ #M$#!% 表明溶液在室
温下 #/ :内稳定性良好&
"M-!加样回收率试验!精密称取牛蒡子苷’ 牛蒡
子苷元’ 连翘酯苷?’ 柚皮芸香苷’ 柚皮苷’ 野漆
树苷’ 升麻素苷’ .’!’甲基维斯阿米醇苷对照品适
量% &$! 甲醇制成每 # 1_分别含 $M(.# #’
$M"-$ %’ $M.%( (’ $M""% -’ $M.&) -’ $M((" #’
$M(.. (’ $M.&" ( 1T单一成分的对照品溶液& 精
密称取样品 "批号 #.$($-.%$ / 份% 研细% 每份
#M. T% 置于不同的具塞锥形瓶中% 精密加入上述
对照品溶液适量% 按 ."M#M"/ 项下方法制备供试
品溶液% 在 ."M"/ 项色谱条件下测定& 结果% 牛
蒡子苷’ 牛蒡子苷元’ 连翘酯苷 ?’ 柚皮芸香苷’
柚皮苷’ 野漆树苷’ 升麻素苷’ .’!V甲基维斯阿米
醇苷平均加样回收率 "LBF$ 分别为 )-M&&!
"$M)"!$’ )&M%"! "#M$"!$’ )-M$#! "#M%#!$’
))M$-! " #M&"!$’ ))M.$! " #M()!$’ )/M..!
"$M.(!$’ )&M)$! "$M&)!$’ )-M%)! "#M(&!$&
"M)!样品含有量测定!取 % 批样品% 按 ."M#M"/
项下方法制备供试品溶液% 在 ."M"/ 项色谱条件
下测定% 计算含有量% 结果见表 "&

表 LK各成分含有量测定结果 $/8#8% #OM&
=2:QLK>+.V7-.’*,’6-+6-&+-+0/(62-(’6’*320(’V.,’6.-(-V+6-.$/8#8% #OM&

批号 牛蒡子苷 牛蒡子苷元 连翘酯苷? 柚皮芸香苷 柚皮苷 野漆树苷 升麻素苷 .’!’甲基维斯阿米醇苷
#.$($-.% #M.$% $M#-& $M%./ $M#() #M)%" $M"). #M.#) $M&/%
#.$)$&%. #M.&/ $M#&& $M%%) $M#/$ "M$". $M"/- #M(-) $M-(#
#/$(#/#- #M%-. $M"$" $M%&" $M#%& #M&(/ $M%%/ #M.-$ $M&$"

MK讨论
%M#!所测成分选择!防风’ 牛蒡子’ 化橘红和连
翘为五粒回春丸中的主要药材% 其中防风具有祛风
解表’ 胜湿止痛’ 止痉的功效% 临床上主要用于感
冒头痛’ 风疹瘙痒’ 风湿痹痛等症状的治疗,)’#$- %
主要含有色原酮类’ 香豆素类成分% 所测成分升麻

素苷’ .’!’甲基维斯阿米醇苷具有解热’ 镇痛’ 抗
炎及抗血小板凝集作用,##’#"- ( 牛蒡子疏散风热’
宣肺透疹’ 解毒利咽% 临床上主要用于风热感冒’
咳嗽痰多’ 麻疹’ 风疹’ 咽喉肿痛’ 痈肿疮毒等症
状的治疗% 其主要化学成分为木脂素类化合物
"牛蒡子苷’ 牛蒡子苷元等$% 口服时牛蒡子苷在
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肠内菌的作用下转化为牛蒡子苷元% 其药理活性主
要有抗菌’ 抗肿瘤’ 免疫活性等,#%- ( 化橘红具有
燥湿化痰的功效% 可用于咳嗽’ 痰多的治疗% 主要
含有柚皮芸香苷’ 柚皮苷’ 野漆树苷’ 芹菜素等黄
酮类成分% 其中柚皮苷’ 柚皮芸香苷等具有明显的
镇咳化痰作用,#(- ( 连翘具有清热解毒’ 消肿散结’
疏散风热等功效% 临床上主要用于温病初起’ 温热
入营’ 高热烦渴’ 风热感冒等症状的治疗% 其主要
药效成分为连翘酯苷?’ 连翘苷等% 具有解热’ 抗
菌’ 抗感染’ 抗 FH?损伤’ 防护耳毒性等广泛的
药理作用,#.- &
%M"!流动相选择!首先考察了乙腈’水,#/- ’ 甲醇’
水,#&-流动相体系% 发现后者优于前者% 但由于所
测成分较多% 该体系下连翘酯苷 ?’ 柚皮芸香苷’
柚皮苷分离效果不佳& 在此基础上% 又对甲醇’
$M$.!磷酸’ 甲醇’$M(!冰醋酸,#-- ’ 甲醇’$M#!乙
酸,&-流动相体系进行了考察% 发现甲醇’$M(!冰醋
酸按照 ."M"/ 项下条件进行洗脱时% 所测各色谱
峰之间% 以及与其他杂质峰均能达到有效分离% 基
线平稳& 因此% 最终采用甲醇’$M(!冰醋酸作为流
动相进行梯度洗脱&
PK结论

本实验建立了P@_G法同时测定五粒回春丸中
牛蒡子苷’ 牛蒡子苷元’ 连翘酯苷 ?’ 柚皮芸香
苷’ 柚皮苷’ 野漆树苷’ 升麻素苷’ .’!’甲基维斯
阿米醇苷的含有量% 该方法精密准确% 重复性好%
对其研究及质量控制具有重要意义&
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