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摘要# 目的!建立BV>.法同时测定气管炎颗粒 "麻黄( 苦杏仁( 橘红等# 中盐酸麻黄碱( 苦杏仁苷( 柚皮苷( 党参
炔苷( 五味子醇甲( 远志皂苷元和款冬酮的含有量’ 方法!分析采用 @M721JSUR,b@O-b)."’色谱柱 "%F3 55m
"(& 55& ( !5#$ 流动相为乙腈)&F"!磷酸溶液& 梯度洗脱$ 体积流量 " 5>G57J$ 检测波长 #"& J5’ 结果!盐酸麻黄
碱( 苦杏仁苷( 柚皮苷( 党参炔苷( 五味子醇甲( 远志皂苷元和款冬酮分别在 "(F% ‘//& !MG5>( "&F# ‘("& !MG5>(
(F# ‘#3& !MG5>( % ‘#&& !MG5>( ’ ‘%&& !MG5>( /F( ‘*/( !MG5>和 / ‘*(& !MG5>范围内呈良好的线性关系& 平均
回收率分别为 +’F(! ",-Cn"F’!#( +’F+! ",-Cn"F#!#( "&&F%! ",-Cn&F/!#( +/F(! ",-Cn"F+!#(
"&"F"! ",-Cn"F/!#( ++F*! ",-Cn"F/!# 和 "&"F"! ",-Cn"F"!#’ 结论!该方法简便( 准确( 灵敏( 重复
性好& 可用于气管炎颗粒的质量控制’
关键词! 气管炎颗粒$ 盐酸麻黄碱$ 苦杏仁苷$ 柚皮苷$ 党参炔苷$ 五味子醇甲$ 远志皂苷元$ 款冬酮$ BV>.
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!!气管炎颗粒为解放军第一医院自制制剂& 由麻
黄( 苦杏仁( 川贝( 橘红( 党参( 冬花( 五味子以
及远志 ’ 味中药经加工提取而成的中成药& 具有良
好的止咳平喘& 清热化痰功效& 多年临床应用效果
良好’ 但其一直没有明确的质量标准规范& 不符合
国家对医院制剂的新要求& 限制了其作为医院制剂
批文的申报’ 根据 .中国药典/ 中对麻黄( 苦杏
仁( 橘红( 党参( 冬花( 五味子以及远志 / 味中药
的质量控制是分别是以盐酸麻黄碱( 苦杏仁苷( 柚
皮苷( 党参炔苷( 五味子醇甲( 远志皂苷元和款冬
酮的含有量为指标& 本实验建立了BV>.法& 用于
同时测定气管炎颗粒中这 / 种有效成分的含有量’
JK材料
"F"!仪器!@M721JS"#+& 高效液相色谱仪& 包括
@M721JS"#+& >.色谱工作站( L%#&%@四元泵( 手
动进样器( L"*"3.柱温箱( L%#"#@紫外检测器
"美国安捷伦科技公司#$ bV##"- 电子天平$ 超声
波清洗器 "昆山市超声仪器有限公司#’
"F#!试药!苦杏仁苷 "批号 ""&’*&)#&"*&(#( 盐
酸麻黄碱 "批号 /"%)+#&## #( 柚皮苷 "批号
""&/##)#&"*"# #( 党 参 炔 苷 " 批 号 """/*#)
#&"#&3#( 五味子醇甲 "批号 ""&’(/)#&"%"##( 远
志皂苷元 "批号 """(/#)#&&/&## 和款冬酮对照品
"批号 """’’%)#&"*&*#& 均购自中国食品药品检定
研究院’ 气管炎颗粒 "批号 #&"%&’&"( #&"%&’&#(
#&"%&’&*#’ 甲醇和乙腈为色谱纯$ 其他试剂为分
析纯$ 水为超纯水’
LK方法与结果
#F"!色谱条件!@M721JSUR,b@O-b)."’色谱柱
"%F3 55m"(& 55& ( !5#$ 流动相乙腈 "@# )
&F"!磷酸溶液 "b#& 梯度洗脱 " & ‘"& 57J&
"&!@$ "& ‘*& 57J& "& g3(!@$ *& ‘(& 57J&
3(!@#$ 体积流量 " 5>G57J$ 检测波长 #"& J5$
柱温 *& d$ 进样量 ( !>’
#F#!溶液的制备
#F#F"!混合对照品溶液的制备!精密称取 / 个对
照品适量& 甲醇溶解后定容至 ( 5>& 得对照品贮
备液’ 精密吸取适量& 甲醇配制成每 " 5>含盐酸
麻黄碱 //& !M( 苦杏仁苷 ("& !M( 柚皮苷 #3& !M(

党参炔苷 %&& !M( 五味子醇甲 #&& !M( 远志皂苷
元 */( !M和款冬酮 *(& !M的混合对照品溶液’ 分
别精密量取 (( #F(( "( &F(( &F# 5>& 置于 "& 5>
量瓶中& 甲醇溶解定容& 即得’
#F#F#!供试品溶液的制备!取样品适量& 研细&
精密称取 ( M& 加入甲醇 #( 5>& 称定质量& 超声
"功率 %& k# *& 57J& 放冷& 甲醇补足减失的质
量& 摇匀& 滤过& &F%( !5微孔滤膜滤过& 即得’
#F#F*!阴性对照溶液的制备!根据处方中药物的
比例& 按相关工艺分别制备不含对应药材的阴性样
品& 再按 ,#F#F#- 项下方法制成阴性对照溶液’
#F*!系统适应性实验!分别取 ,#F#- 项下混合
对照品( 供试品( 阴性对照溶液各 ( !>& 在
,#F"- 项色谱条件下进样测定& 结果见图 "’ 由图
可知& 其分离度较好& 阴性样品在对照品色谱峰相
应的位置上无吸收峰出现& 表明处方中的其他成分
对测定结果无影响’
#F%!线性关系考察!精密量取 ,#F#F"- 项下混
合对照品溶液 ( !>& 在 ,#F"- 项色谱条件下测
定’ 以峰面积为纵坐标 "/#& 质量浓度 "!MG5>#
为横坐标 "@# 绘制标准曲线& 并进行回归& 结果
见表 "’ 表明各成分线性关系良好’

表 JK_ 种成分的线性关系
<1QRJKE#/&122&-1(#"/.5#6."%.&0&/’"/.(#(*&/(.

成分 标准曲线 , 线性范围G"!M+5>g"#
盐酸麻黄碱/n+F*3# +@o"F+(+ + &F+++ / "(F% ‘//&
苦杏仁苷 /n#F((+ *@o#F"** * &F+++ # "&F# ‘("&
柚皮苷 /n"&F&+#@g"F*3& # "F&&& & (F# ‘#3&
党参炔苷 /n(F(’+ 3@o"&F"%# &F+++ / ’ ‘%&&
五味子醇甲/n*/F"&’@o"/F3’’ &F+++ % % ‘#&&
远志皂苷元/n(F+*’ "@g&F+#% &F+++ + /F( ‘*/(
款冬酮 /n"&F&3#@o"F3/3 3 &F+++ + / ‘*(&

#F(!精密度试验!精密量取 ,#F#F"- 项下混合
对照品溶液 ( !>& 在 ,#F"- 项色谱条件下重复进
样 3 次& 测定峰面积’ 结果& 盐酸麻黄碱( 苦杏仁
苷( 柚皮苷( 党参炔苷( 五味子醇甲( 远志皂苷元
和款冬酮的峰面积 ,-C分别为 "F+(!( "F*!(
&F+!( "F%!( "F+!( "F*!和 "F(!& 表明仪器
精密度良好’
#F3!稳定性试验!取 ,#F#F#- 项下供试品溶液
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"$盐酸麻黄碱!#$苦杏仁苷!*$柚皮苷!%$党参炔苷!($五味子醇甲!3$远志皂苷元!/ 款冬酮
"$1X=1<W7J1=T<W;:=2;W7<1!#$J7SW72;I7<1I!*$J6W7JM7J!%$2;\1ST;27J!($I:=7I6J<W7J!3$I1J1M1J7J!/$SQII726M;J1

图 JKA,E>色谱图
N#+RJKA,E>’52"31("+213.

适量& 于 &( #( %( ’( "#( #% =在 ,#F"- 项色谱
条件下进样 ( !>& 测定峰面积’ 结果& 盐酸麻黄
碱( 苦杏仁苷( 柚皮苷( 党参炔苷( 五味子醇甲(
远志皂苷元和款冬酮的峰面积,-C分别为 "F&3!(
&F%!( &F+!( "F’!( "F#!( &F+! 和 "F/!&
表明溶液在 #% =内稳定性良好’
#F/!重复性试验!取样品适量& 按 ,#F#F#- 项
下方法平行制备 3 份供试品溶液& 在 ,#F"- 项色
谱条件下进样测定& 记录峰面积’ 结果& 盐酸麻黄
碱( 苦杏仁苷( 柚皮苷( 党参炔苷( 五味子醇甲(
远志皂苷元和款冬酮的峰面积,-C分别为 #F3#!(
"F"!( "F%!( "F"!( "F#!( &F3! 和 "F(!&
表明该方法重复性良好’
#F’!加样回收率试验!精密称取各成分含有量已知
的气管炎颗粒粉末 3份& 分别加入含盐酸麻黄碱 (#&
!MG5>( 苦杏仁苷 (%& !MG5>( 柚皮苷*#( !MG5>(

党参炔苷 (& !MG5>( 五味子醇甲%& !MG5>( 远志皂
苷元 */F( !MG5>和款冬酮’/F( !MG5>的混合对照
品溶液 # 5>& 再加入甲醇"& 5>& 按 ,#F#F#- 项下
方法制备供试品溶液& 在 ,#F"- 项色谱条件下测
定& 计算其加样回收率’
#F+!样品含有量测定!取不同批号的气管炎颗粒&
按 ,#F#F#- 项下方法制备供试品溶液& 在 ,#F"-
项色谱条件下测定含有量’

结果见表 # ‘*’
MK讨论

根据 .中国药典/ #&"& 版& 盐酸麻黄碱)")#* (
苦杏仁苷( 柚皮苷( 党参炔苷)** ( 五味子醇甲)%* (
远志皂苷元和款冬酮的检查波长分别集中在 #"& 和
#’* J5附近’ 根据两个波长下的吸收峰峰形和分
离度& 同时为使操作简便( 快速( 易行& 都选择在
#"& J5波长下测定’
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表 LK_ 种成分含有量的测定结果 %3+X3E& #PM’
<1QRLKC&(&23#/1(#"/2&.*-(."%(5&’"/(&/(."%.&0&/’"/.(#(*&/(.%3+X3E& #PM’

样品
盐酸麻

黄碱

,-CG

!
苦杏仁苷

,-CG

!
柚皮苷

,-CG

!
党参炔苷

,-CG

!
五味子

醇甲
,-CG!

远志皂

苷元

,-CG

!
款冬酮

,-CG

!
" &F%&3 &F%#* &F#&* &F&#/ &F&"+ &F&*+ &F&%%
# &F%"& "F& &F%"’ "F# &F"+’ #F( &F&*& (F* &F&#& (F& &F&%" *F’ &F&%( *F(
* &F%"% &F%#’ &F#&’ &F&#+ &F&#" &F&%# &F&%#

表 MK加样回收率试验结果 %#PZ’
<1QRMK=&.*-(."%2&’"0&27 (&.(.%#PZ’

成分
称样量G

M
原有量G

5M
加入量G

5M
测得量G

5M
回收率G

!
平均回

收率G!

,-CG

!

盐酸麻 #F(&# " "F&&& ’ "F&%& & #F&*% & ++F*% +’F( "F’
黄碱 #F(&& # "F&&& " "F&%& & #F&"" & +/F#&

#F(&& ( "F&&& # "F&%& & #F&"# & +/F#+
#F(&* ’ "F&&" ( "F&%& & #F&(# & "&"F&"
#F(&& " "F&&& & "F&%& & #F&&% & +3F(*
#F(&# % "F&&" & "F&%& & #F&%& & ++F+"

苦杏 #F(&# " "F&(& & "F&’& & #F""’ & +’F’+ +’F+ "F#
仁苷 #F(&& # "F&(& % "F&’& & #F"#’ & ++F/’

#F(&& ( "F&(& # "F&’& & #F""3 & +’F3+
#F(&* ’ "F&(& ( "F&’& & #F"*3 & "&&F("
#F(&& " "F&(& * "F&’& & #F""( & +’F(+
#F(&# % "F&(& " "F&’& & #F&+/ & +3F+*

柚皮苷 #F(&# " &F(&/ + &F3(& & "F"3* % "&&F’( "&&F% &F/
#F(&& # &F(&/ ( &F3(& & "F"(% " ++F%/
#F(&& ( &F(&/ 3 &F3(& & "F"(/ " ++F+*
#F(&* ’ &F(&’ * &F3(& & "F"3( # "&"F&/
#F(&& " &F(&/ ( &F3(& & "F"(3 & ++F//
#F(&# % &F(&’ & &F3(& & "F"3% 3 "&"F&#

党参 #F(&# " &F&/( " &F"&& & &F"/* % +’F*% +/F( "F+
炔苷 #F(&& # &F&/( & &F"&& & &F"/" " +3F&+

#F(&& ( &F&/( & &F"&& & &F"/" # +3F"+
#F(&* ’ &F&/( " &F"&& & &F"/( # "&&F&+
#F(&& " &F&/( & &F"&& & &F"/& % +(F%&
#F(&#% &F&/( " &F"&& & &F"/% & +’F+&

五味子 #F(&# " &F&(& & &F&’& & &F"** % "&%F#& "&"F" "F/
醇甲 #F(&& # &F&(& & &F&’& & &F"*" " "&"F*/

#F(&& ( &F&(& & &F&’& & &F"*" # "&"F%+
#F(&* ’ &F&(& " &F&’& & &F"#+ # +’F+"
#F(&& " &F&(& & &F&’& & &F"*& % "&&F(&
#F(&# % &F&(& & &F&’& & &F"*& % "&&F%%

远志皂 #F(&# " &F"&& " &F&/( & &F"/* % +/F/( ++F* "F/
苷元 #F(&& # &F"&& & &F&/( & &F"/* " +/F%3

#F(&& ( &F"&& & &F&/( & &F"/3 # "&"F(/
#F(&* ’ &F"&& # &F&/( & &F"/( # "&&F&3
#F(&& " &F"&& & &F&/( & &F"/( % "&&F(*
#F(&# % &F"&& " &F&/( & &F"/% & +’F(%
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!!在流动相的选择上& 由于盐酸麻黄碱( 苦杏仁
苷( 柚皮苷( 党参炔苷( 五味子醇甲( 远志皂苷元
和款冬酮的极性差异较大& 故选择梯度洗脱’ 然
后& 考察不同流动相& 如乙腈)水( 乙腈)&F"!磷
酸水( 乙腈)&F(!醋酸水溶液等溶剂系统& 并多次
调整梯度洗脱条件以优化分离效果& 最终确定文中
所述流动相)#&(* ’ 另外& 还比较了不同的提取溶
剂( 方式和时间& 最终确定文中所述方法’

前期文献报道了分别测定以上 / 种有效成分的
方法)3)""* & 但要在不同色谱条件和波长下进行& 操
作费时’ 本实验采用甲醇溶液一步超声提取& 在同
一色谱条件下同时测定七者的含有量& 该方法简便
准确& 可用于气管炎颗粒的质量控制’
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