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摘要# 目的!建立[KEO+2EG]法同时测定十味鹅黄颗粒 "黄芪) 辛夷) 柴胡等# 中 $ 种成分的含有量( 方法!该药
物 "(!氨水+水饱和正丁醇+甲醇提取液的分析采用ZJAQBP2915RM0P]Q+O"*色谱柱 ")D- 33i#’( 33’ ’ $3#$ 流动
相乙腈+水’ 梯度洗脱$ 体积流量 "D( 3E&35>$ 柱温 $( e( 结果!黄芪甲苷) 柴胡皂苷B) 木兰脂素分别在 (D(*" - f
(D*"- 3?&3E"*g(D..’ (#) (D(". " f(D"." 3?&3E"*g(D..$ -#) (D(’" * f(D’"* 3?&3E"*g(D..) $# 范围内线
性关系良好’ 平均加样回收率分别为 "("D’!) "((D*!) "("D,!’ AG]分别为 (D)*!) (D’,!) (D$)!( 结论!该
法简便可靠’ 重复性好’ 可用于十味鹅黄颗粒的质量控制(
关键词! 十味鹅黄颗粒$ 黄芪甲苷$ 柴胡皂苷B$ 木兰脂素$ [KEO+2EG]
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!!过敏性鼻炎也称为变态反应性鼻炎’ 为机体对
某些过敏原敏感性增高’ 从而呈现以鼻腔黏膜病变

为主的一种鼻炎病症’ 以突发和反复发作性的鼻
塞) 鼻痒) 打喷嚏) 流涕为主要症状%"& ( 该疾病

-(##

#("* 年 "( 月
第 )( 卷!第 "( 期

中 成 药
O@5>0M0/;4a565:>41K460>6W0a595>0

J96:N0;#("*
‘:1%)(!H:%"(



在中医属 .鼻鼽/ 范畴’ 认为其发病内因大多为
脏腑功能失调’ 感受风寒) 异气之邪侵袭鼻窍而
成’ 有不同的学派学说’ 如千祖望的 .肺经伏热
论/) 田道法的 .禀赋不足’ 肾阳亏虚论/) 熊大
经的 .肺虚感寒’ 卫外不固论/ %#& (

壮瑶医药作为我国传统中医药的重要组成部
分’ 在治疗过敏性鼻炎方面具有源远流长的历史传
统’ 而且功效明确显著’ 其中十味鹅黄颗粒是由壮
医特色方剂 .十味鹅黄方/ 创新研制而成’ 具有
长期临床实践基础’ 是专治过敏性 "变应性# 鼻
炎的一种复方壮药方剂( 方中黄芪为君药’ 具有补
气固表) 利尿托毒) 排脓) 敛疮生肌的功效’ 对机
体免疫系统) 心脑血管系统具有明显疗效’ 同时具
有抗病毒) 抗肿瘤等作用%$& $ 辛夷和柴胡为臣药’
其中前者有散风寒) 通鼻窍之功’ 临床上普遍用于
治疗各种鼻炎%)+-& ’ 而后者有和解表里) 疏肝) 升
阳之功’ 所含柴胡皂苷具有抗内毒素) 免疫调节)
抗过敏) 抗细胞黏附等药理作用%,+*& (

本实验选择黄芪甲苷) 柴胡皂苷B) 木兰脂素
作为十味鹅黄颗粒检测成分%.+"(& ’ 其中黄芪甲苷可
通过体内外增加 /) Q淋巴细胞增殖和抗体生成’
以及抑制 HI+#Q通路等机制’ 发挥免疫调节) 抗
炎等作用%""& ’ 因此常作为黄芪药材) 饮片) 制剂
的指标性成分%"#+"-& $ 木兰脂素具有较强的抗过敏
作用’ 对炎症早期也有明显的抑制作用%",& ’ 因此
常作为辛夷药材) 饮片) 制剂的指标性成分%"*+#"& $
柴胡皂苷 B具有解热) 抗炎) 免疫调节等作
用%##+#$& ’ 因此常作为柴胡药材) 饮片) 制剂的指
标性成分%#)+#,& ( 同时’ 建立 [KEO+2EG]法同时测
定该制剂中以上 $ 种成分的含有量’ 以期为其质量
控制提供实验基础(
MN材料
"D"!仪器!B?510>6"#-( 型高效液相色谱仪 "美国
B?510>6公司#$ B11609@ $$((+2EG]型蒸发光散色检
测器 "美国 B11609@ 公司#$ GoK型电子天平 %十
万分之一’ 赛多利斯科学仪器 "北京# 有限公
司&$ To’#(( 型超声波清洗器 "昆山市超声仪器
有限公司#$ E-(() /LE+"-L型离心机 "上海安亭
科学仪器厂#(
"D#!试药!十味鹅黄颗粒 "批号 #(",($(")
#(",($(#) #(",($($) #(",($()) #(",(*(")
#(",(*(#) #(",(*($) #(",(.(") #(",(.(#)
#(",(.($# 由广西中医药大学制药厂提供( 黄芪
甲苷对照品 "批号 ""(,*"+#((-"$’ 中国食品药品

检 定 研 究 院 #$ 木 兰 脂 素 对 照 品 " 批 号
A(#S,I"’’*#’ 上海源叶生物科技有限公司#$ 柴
胡皂苷B对照品 "批号 2$",(("(’ 上海安谱实验
科技股份有限公司#( 对照药材鹅不食草) 白术)
白芷) 防风) 广藿香) 丹皮) 乌梅经广西中医药大
学制药厂质量保证部专家检验均为正品( 乙腈为色
谱纯 "美国I5M@0;公司#$ 氨水) 正丁醇) 甲醇为
分析纯 "国药集团化学试剂有限公司#$ 水为超
纯水(
%N方法与结果
#D"!对照品溶液制备!精密称取黄芪甲苷) 柴胡
皂苷B) 木兰脂素对照品适量’ 甲醇分别稀释至
#D#() #D"#) $D#) 3?&3E’ 吸取适量’ 甲醇定容
至同一量瓶中’ 制得质量浓度分别为 (D*"-)
(D".") (D’"* 3?&3E的溶液’ 即得(
#D#!供试品溶液制备!精密称取颗粒 #D’ ?’ 精密
加入 #’ 3E"(! 氨水’ 回流提取 $( 35> 后’
- ((( ;&35>离心 "( 35>’ 取上清液’ 回流提取 #
次( 残渣加入 ’ 3E"(!氨水洗涤 # 次’ 离心’ 合
并上清液’ 水饱和正丁醇萃取 # 次’ 第 " 次加
"(( 3E’ 第 # 次加 ’( 3E’ 合并正丁醇液’ 水浴锅
上蒸干’ 残渣用甲醇溶解’ 移至 ’ 3E量瓶’ 定容’
摇匀’ "$ ((( ;&35>离心 "( 35>’ 取上清液’ 即得(
#D$!阴性供试品溶液制备!原方分别去除黄芪)
辛夷) 柴胡’ 按颗粒制备工艺进行煎煮) 浓缩得浸
膏’ 按 .#D#/ 项下方法制备’ 即得(
#D)!色谱条件!ZJAQBP2915RM0P]Q+O"*色谱柱
")D- 33i#’( 33’ ’ $3#$ 流动相乙腈+水’ 梯
度洗脱 "程序见表 "#$ 体积流量 "D( 3E&35>$ 柱
温 $( e$ 进样量 "( $E( 蒸发光散射检测器’ 漂
移管温度 *( e$ 气体体积流量 #D’( E&35>$ 增益
值 )D((

表 MN梯度洗脱程序
A70(MNU87*,2.12:>1,+.<8+W87;5

时间&35> 水&! 乙腈&!
( .( "(
’ *( #(
"( ,’ #’
"’ ,( $(
#( -* $#
#’ -’ $’
$’ ’( ’(
)’ )( -(

#D’!系统适应性试验!取对照品) 供试品) 阴性
供试品溶液’ 在 .#D)/ 项色谱条件下进样测定’
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结果见图 "( 由图可知’ 对照品) 供试品在相同保
留时间处都有相应色谱峰’ 而阴性供试品中无相应
色谱峰’ 表明其他成分对三者测定无干扰’ 同时理
论塔板数按柴胡皂苷B计算’ 应不少于 *( ((((

"%黄芪甲苷!#%柴胡皂苷B!$%木兰脂素
"%4M6;4?41:M5a0B!#%M45U:M4R:>5> B!$%34?>:15>

图 MN各成分ETIB!DI@G色谱图
S,W(MNETIB!DI@G4/8+;71+W87;5+3678,+>54+.51,1>2.15

#D-!线性关系考察!取 .#D"/ 项下对照品溶液’
甲醇稀释至分别含黄芪甲苷 (D(*" -) (D#)’)
(D$#,) (D)).) (D-"#) (D*"- 3?&3E’ 柴胡皂苷B
(D(". ") (D(’, #) (D(,- $) (D"(’) (D")$)
(D"." 3?&3E’ 木兰脂素 (D(’" *) (D"’-) (D#(,)
(D#*’) (D$*.) (D’"* 3?&3E的溶液’ 在 .#D)/
项色谱条件下进样 "( $E测定( 以质量浓度自然对
数为横坐标"Q#’ 峰面积自然对数为纵坐标 "V# 进
行回归’ 得到方程分别为黄芪甲苷Vg"D,*. $Qq
)D#(’ )"*g(D..’ (#) 柴胡皂苷BVg"D)$, (Qq
)D(", # "*g(D..$ -#) 木兰脂素Vg"D,$, -Qq
)D’"’ * "*g(D..) $#’ 分别在 (D(*" - f(D*"-)

(D(". " f(D".") (D(’" * f(D’"* 3?&3E范围内线
性关系良好(
#D,!精密度试验!取分别含黄芪甲苷) 柴胡皂苷
B) 木兰脂素 (D)).) (D"(’) (D#*’ 3?&3E的对照
品溶液’ 在 .#D)/ 项色谱条件下进样 "( $E测定
- 次’ 测得黄芪甲苷) 柴胡皂苷 B) 木兰脂素峰面
积自然对数AG]分别为 (D$-!) (D),!) (D$$!’
表明仪器精密度良好(
#D*! 稳 定 性 试 验 ! 取 供 试 品 溶 液 "批 号
#(",($()#’ 在 .#D)/ 项色谱条件下于 () #) ))
*) "#) #) @进样 "( $E测定’ 测得黄芪甲苷) 柴
胡皂苷B) 木兰脂素峰面积自然对数 AG]分别为
(D*.!) "D#!) "D$!’ 表明溶液在 #) @ 内稳定
性良好(
#D.! 重 复 性 试 验 ! 精 密 称 取 颗 粒 "批 号
#(",($()# - 份’ 每份 #D’ ?’ 按 .#D#/ 项下方法
制备供试品溶液’ 在 .#D)/ 项色谱条件下进样
"( $E测定’ 测得黄芪甲苷) 柴胡皂苷 B) 木兰脂
素含有量 AG]分别为 (D*$!) (D$(!) (D$,!’
表明该方法重复性良好(
#D"(!加样回收率试验!精密称取含有量已知的颗
粒 "#(",($()# - 份’ 每份 "D#’ ?’ 分别精密加入
$ 种对照品 (D--$) (D#,-) (D$*. 3?’ 按 .#D#/
项下制备供试品溶液’ 在 .#D)/ 项色谱条件下进
样 "( $E测定’ 计算回收率’ 结果见表 #(
#D""!样品含有量测定!精密称取 "( 批颗粒各
#D’ ?’ 按 .#D#/ 项下方法制备供试品溶液’ 在
.#D)/ 项色谱条件下进样 "( $E测定’ 计算含有
量’ 平行 $ 次’ 结果见表 $(

表 ON各成分含有量测定结果 $$QO&
A70(ON"25>:15+34+.12.1*2128;,.71,+.+3678,+>54+.51,1!

>2.15$$QO&

批号
黄芪甲苷&

"3?,?h"#

柴胡皂苷B&

"3?,?h"#

木兰脂素&

"3?,?h"#
#(",($(" (D’-. (D".$ (D$$(

#(",($(# (D’,, (D",) (D$#*

#(",($($ (D’*, (D"*# (D$$#

#(",($() (D-(’ (D"*) (D$$-

#(",(*(" (D$)) (D""* (D$#*

#(",(*(# (D$". (D""# (D$#.

#(",(*($ (D$$# (D"". (D$$(

#(",(.(" (D$$# (D"#) (D$$,

#(",(.(# (D$"’ (D"(- (D$$)

#(",(.($ (D$)( (D""- (D$$$

平均值 (D)$# (D")$ (D$$#
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表 %N各成分加样回收率试验结果 $$Q&&
A70(%N"25>:15+3824+628= 125153+8678,+>54+.51,1>2.15$$Q&&

成分
取样量&

?
原有量&

3?
加入量&

3?
测得量&

3?
回收率&

!
平均回收率&!

"AG]&!#
黄芪甲苷 "D#’( - (D-*( (

"D#’( $ (D-,. *
"D#’( ( (D-,. -
"D#’( * (D-*( "
"D#’( ’ (D-,. .
"D#’( ) (D-,. *

(D--$
(D--$
(D--$
(D--$
(D--$
(D--$

"D$’’ "("D*
"D$’’ "("D*
"D$’( "("D"
"D$)* "((D,
"D$’- "(#D(
"D$’) "("D,

"("D’

"(D)*#

柴胡皂苷B "D#’( - (D#,( .
"D#’( $ (D#,( *
"D#’( ( (D#,( *
"D#’( * (D#,( .
"D#’( ’ (D#,( .
"D#’( ) (D#,( *

(D#,-
(D#,-
(D#,-
(D#,-
(D#,-
(D#,-

(D’)* ’ "((D-
(D’). - "("D(
(D’’" " "("D-
(D’), ) "((D#
(D’), ) "((D#
(D’’( $ "("D$

"((D*

"(D’,#

木兰脂素 "D#’( - (D$,- ,
"D#’( $ (D$,- -
"D#’( ( (D$,- ’
"D#’( * (D$,- ,
"D#’( ’ (D$,- ,
"D#’( ) (D$,- -

(D$*.
(D$*.
(D$*.
(D$*.
(D$*.
(D$*.

(D,," , "("D*
(D,,# $ "(#D(
(D,,( ) "("D’
(D,,$ " "(#D#
(D,-. . "("D)
(D,-. , "("D$

"("D,

"(D$)#

ON讨论
本实验以甲醇) 水) "(!氨水为提取溶剂’ 采

用超声) 回流) 冷浸提取方法’ 并对提取次数) 提
取时间) 萃取次数) 溶剂用量进行考察’ 发现以
"(!氨水为提取溶剂’ 回流提取 # 次’ 每次加
#’ 3E"(!氨水’ 回流提取 $( 35>’ 水饱和正丁醇
萃取 # 次’ 第一次加 "(( 3E’ 第二次加 ’( 3E时’
所得供试液中黄芪甲苷) 柴胡皂苷B) 木兰脂素含
有量最高( 然后’ 以甲醇+水) 乙腈+水) 乙腈+
(D"!磷酸为流动相’ 对柱温) 蒸发光散射检测器
参数 "温度) 气体流量) 增益值# 等条件进行考
察’ 发现以乙腈+水为流动相’ 柱温 $( e’ 漂移管
温度 *( e’ 气体体积流量 #D’ E&35>’ 增益值 )D(
时’ 所得色谱图较理想(

由于蒸发光散射检测器对环境要求较高’ 水分
会使基线产生波动’ 甚至会影响检测结果’ 故房间
应保持较低的湿度’ 同时勤换空气压缩机硅胶’ 以
排除外部条件对蒸发光检测的影响( 在对蒸发光参
数进行考察时’ 应注意在保证样品能完全雾化的前
提下’ 尽量选择较低的漂移管温度’ 这样既可保护
仪器’ 同时还可得到较高的测量灵敏度’ 并防止在
较高漂移管温度下造成低沸点组分损失( 在梯度洗
脱过程中’ 水相比例对色谱图的影响较大’ 比例较
高时通常需要较高的雾化温度’ 这样可能会使基线
波动’ 并造成低沸点组分损失’ 故在得到较好分离
度的前提下应尽量减少水相比例(

’N结论
本实验建立 [KEO+2EG]法同时测定十味鹅黄

颗粒中黄芪甲苷) 柴胡皂苷 B) 木兰脂素的含有
量’ 该方法简便快速’ 重复性好’ 结果准确’ 可用
于该制剂生产过程中的质量控制(
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