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摘要# 目的!建立OCEM法同时测定儿童回春颗粒 "葛根( 黄芩( 牛蒡子等# 中葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷( 盐酸小檗
碱’ 方法!分析采用1<47B<8YM"/色谱柱 "#%& 66u@V’ 66& % %6#$ 以乙腈)&V&% 6?4JE磷酸二氢钾溶液为流动相&
梯度洗脱$ 体积流量 "V& 6EJ68B$ 检测波长 #/& B6$ 柱温 #% g’ 结果!葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷( 盐酸小檗碱的线
性范围分别为 #V*# d%/V@ %:J6E"2i&V*** /#( #V"# d@#V@ %:J6E"2i&V*** *#( #V&(# d@&V’@ %:J6E"2i&V*** *#(
&V/& d"’ %:J6E"2i&V*** *#& 平均加样回收率在 **V"!d"&&V(!之间’ 结论!该方法简便( 灵敏( 准确& 可用于
儿童回春颗粒的质量控制’
关键词! 儿童回春颗粒$ 葛根素$ 黄芩苷$ 牛蒡苷$ 盐酸小檗碱$ OCEM
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!!儿童回春颗粒属于常见儿童药物& 具有清热
解毒( 透表豁痰的功效& 用于急性惊风( 伤寒发
热( 临夜发烧( 小便带血( 麻疹隐现不出引起的
身热咳嗽& 以及赤痢( 水泻( 食积( 腹痛等症&
已应用于临床多年& 效果较好’ 该制剂由黄连(
水牛角浓缩粉( 羚羊角( 人中白 "煅#( 淡豆豉(
大青叶( 荆芥 "去粗梗#( 羌活( 葛根( 地黄(
川木通( 赤芍( 黄芩( 前胡( 玄参 "去芦#( 桔
梗( 柴胡( 西河柳( 升麻( 牛蒡子 "炒# #& 味
中药组成& 而现行标准)"+中& 只有相关鉴别项&
过于简单& 无法保证药品质量’ 在儿童回春颗粒

中& 葛根具有解肌退热( 生津( 透疹( 升阳止泻
的功效& 其指标成分为葛根素$ 黄芩具有清热燥
湿( 泻火解毒的功效& 其指标成分为黄芩苷$ 牛
蒡子具有疏散风热( 宣肺透疹( 解毒利咽的功
效& 其指标成分为牛蒡苷$ 黄连具有清热燥湿(
泻火解毒的功效& 其指标成分为盐酸小檗碱& 因
此选择葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷( 盐酸小檗碱 @
种成分进行研究’ 本实验在参考文献 )#)"(+ 的
基础上& 采用 OCEM梯度洗脱法同时测定儿童回
春颗粒中这 @ 个成分的含有量& 以期控制该药物
的质量& 为其质量监管提供科学依据’
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FG仪器与试药
"V"!仪器![7<39Y3#’*%OCEM色谱仪& 包括 [7)
<39Y#@*/ 检测器$ 15)#@& 电子分析天平 "十万分
之一& 瑞士梅特勒)托利多公司#$ Rk)#&&NF5三频
数控超声波清洗器 "昆山市超声仪器有限公司#’
"V#!试药!葛根素 "批号 ""&0%#)#&&*"#& 含有量
*’V&!#( 黄芩苷 "批号 ""&0"%)#&&%"@& 含有量
*@V&!#( 牛蒡苷 "批号 ""&/"*)#"(&*& 含有量
*%V’!#( 盐酸小檗碱 "批号 ""&0"()#&"#"#& 含
有量 /’V0!# 对照品均购自中国食品药品检定研
究院’ 乙腈为色谱纯$ 水为超纯水$ 其他试剂均为
分析纯’ 儿童回春颗粒 "贵州汉方药业有限公司&
批号 "@&@"&#( "@&’"&%( "@&*"’/#’ 阴性对照样
品 "自制#’
H 方法与结果
#V"!色谱条件!1<47B<8YM"/色谱柱 "#%& 66u
@V’ 66& % %6#$ 流动相为乙腈 "1# )&V&% 6?4JE
磷酸二氢钾溶液 "Q# )"@+ & 梯度洗脱 "& d"& 68B&
"&!d#&!1$ "& d#& 68B& #&! 1$ #& d(% 68B&
#&!d(&!1$ (% d@% 68B& (&! d@&! 1$ @% d
%% 68B& @&! d"&!1#$ 体积流量 "V& 6EJ68B$
检测波长 #/& B6$ 柱温 #% g$ 进样量 "& %E’
#V#!溶液的制备
#V#V"!混合对照品溶液!分别精密称取葛根素(
黄芩苷( 牛蒡苷( 盐酸小檗碱对照品 0V’"(
""V#/( "&V’(( @V’# 6:& 置于 % 6E量瓶中& 甲醇
超声溶解并稀释至刻度’ 精密移取上述对照品溶液
各 " 6E& 置于同一 "& 6E量瓶中& 加甲醇稀释至刻
度& 制得质量浓度分别为 &V"@’( &V#"#( &V#&( #(
&V&/& 6:J6E的混合对照品贮备液’

精密量取贮备液 % 6E& 置于%& 6E量瓶中& 加
甲醇稀释至刻度& 摇匀& &V@% %6微孔滤膜滤过&
得到混合对照品溶液& 在 ,#V"- 项色谱条件下测
定& 得到葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷( 盐酸小檗碱对
照品的OCEM色谱图’ 见图 "’
#V#V#!供试品溶液的制备!取儿童回春颗粒& 研
细& 精密称取 #V& :& 置于具塞锥形瓶中& 精密加
入甲醇 %& 6E& 密塞& 称定质量& 超声处理
(& 68B& 放冷& 再称定质量& 甲醇补充减失的质
量& 摇匀& &V@% %6微孔滤膜滤过& 取续滤液& 即
得’ 在 ,#V"- 项色谱条件下测定& 得到儿童回春
颗粒样品的OCEM色谱图’ 见图 "’
#V#V(!阴性供试品溶液的制备!按制剂工艺制备
不含葛根( 黄芩( 牛蒡子( 黄连的阴性样品& 按

,#V#V#- 项下方法制备& 在 ,#V"- 项色谱条件下
测定& OCEM色谱图见图 "& 阴性对照无干扰’

"$葛根素!#$黄芩苷!($牛蒡苷!@$盐酸小檗碱
"$TA39798B!#$a78+748B!($79+<88B!@$a39a398B3;=.9?+;4?98.3

图 FG=JA9色谱图
R#PNFG=JA9-2("%)*"P()%0
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#V(!方法学考察
#V(V"!线性关系!分别精密吸取 ,#V#V"- 项下
对照品溶液 "( #( @( ’( /( "&( "%( #& %E& 注
入OCEM色谱仪& 在 ,#V"- 项色谱条件下测定峰
面积& 以 峰 面 积 积 分 值 " b# 对 质 量 浓 度
"%:J6E& U# 进行线性回归& 得 @ 种活性成分的
标准曲线方程( 相关系数 "2# 和线性范围& 见表
"’ 由表可知& 各成分线性关系良好’

表 FGU 种成分的线性关系
7)1NFGA#/&)((&’)*#"/02#.0",,"3(-"/0*#*3&/*0

成分 回归方程 2
线性范围J
"%:*6Eh"#

葛根素 bi# ’&%Uq" ’(* "%/ &V*** / #V*# d%/V@
黄芩苷 bi" ’/*Uq( @0@ #"0 &V*** * #V"# d@#V@
牛蒡苷 bi(0"Uq%0( @@@ &V*** * #V&(# d@&V’@
盐酸小檗碱 bi" @&(Uq( "%/ *"* &V*** * &V/& d"’V&

#V(V#!精密度试验!精取吸取同一混合对照品溶
液 "& %E& 重复进样 ’ 次 "" i’#& 记录峰面积’
结果& 葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷( 盐酸小檗碱峰面
积 PHF 值 分 别 为 &V’"!( &V@%!( &V%0!(
&V0(!& 表明仪器精密度良好’
#V(V(! 稳 定 性 试 验 ! 精 密 吸 取 同 一 批 号
""@&*"’/# 儿童回春颗粒的供试品溶液适量& 于
&( #( ’( "#( #@ ;后进样& 测定各成分的峰面积’
结果& 样品中葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷( 盐酸小檗
碱峰面积PHF值分别为 &V%*!( &V’(!( &V@/!(
&V*%!& 表明在室温条件下& 供试品溶液在 #@ ;
内稳定性良好’
#V(V@!重复性试验!取同一批号 ""@&*"’/# 供
试品适量& 研细& 精密称取 ’ 份& 按 ,#V#V#- 项
下方法平行制备 ’ 份供试品溶液& 在 ,#V"- 项色
谱条件下测定’ 结果& 葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷(
盐酸小檗碱峰面积PHF值分别为 &V0"!( &V@’!(
&V*#!( "V"!& 表明该方法重复性良好’
#V(V%!加样回收率试验!取各成分含有量已知的
供试品 "批号 "@&*"’/& 葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷(
盐酸小檗碱的质量浓度分别为 &V"(/( &V#(%(
&V#"’( &V&*0 # 6:J:# 适量& 研细& 精密称取 ’
份& 置于具塞锥形瓶中& 分别精密加入混合对照品
溶液 " 6E "即质量浓度分别为 &V"@’( &V#"#(
&V#&( #( &V&/& 6:J6E的混合对照品溶液#& 按
,#V#V#- 项下方法制备& 依法测定’ 结果表明&
该方法回收率良好& 见表 #’
#V@!含有量测定!取儿童回春颗粒样品 ( 批& 按
,#V#V#- 项下方法制备供试品溶液& 在 ,#V"- 项

色谱条件下测定& 记录色谱峰面积& 外标法计算含
葛根素( 黄芩苷( 牛蒡苷( 盐酸小檗碱的含有量&
结果见表 (’

表 HG加样回收率试验结果 $,MW&
7)1NHG8&03’*0",(&-"+&(4 *&0*0$,MW&

成分
称样量J

:
原有量J

6:
加入量J

6:
测得量J

6:
回收率J

!

平均回收

率J!

"PHFJ!#
葛根素 "V&&& " &V"(/ & &V"@’ & &V#/( 0 **V/ "&&V(

"V&&0 # &V"(* & &V"@’ & &V#/% ( "&&V# "&V/@#
&V**( % &V"(0 " &V"@’ & &V#/@ * "&"V#
"V&&@ 0 &V"(/ ’ &V"@’ & &V#/( * **V%
"V&&" # &V"(/ # &V"@’ & &V#/( / **V0
&V*** ( &V"(0 * &V"@’ & &V#/’ " "&"V%

黄芩苷 "V&&& " &V#(% & &V#"# & &V@@’ / **V* **V*
"V&&0 # &V#(’ ’ &V#"# & &V@0/ / "&&V" "&V#"#
&V**( % &V#(( @ &V#"# & &V@@% & **V/
"V&&@ 0 &V#(’ & &V#"# & &V@@/ @ "&&V#
"V&&" # &V#(% @ &V#"# & &V@@0 # **V*
&V*** ( &V#(@ / &V#"# & &V@@’ & **V’

牛蒡苷 "V&&& " &V#"’ & &V#&( # &V@"/ 0 **V/ **V’
"V&&0 # &V#"0 @ &V#&( # &V@#& " "&&V# "&V0(#
&V**( % &V#"@ ’ &V#&( # &V@"0 ’ **V*
"V&&@ 0 &V#"0 & &V#&( # &V@"* # **V%
"V&&" # &V#"’ # &V#&( # &V@"* @ "&&V&
&V*** ( &V#"% / &V#&( # &V@"% @ */V#

盐酸小 "V&&& " &V&*0 # &V&/& & &V"0’ / **V% **V"
檗碱 "V&&0 # &V&*0 / &V&/& & &V"00 ’ **V/ "&V/@#

&V**( % &V&*’ ’ &V&/& & &V"0’ ’ "&&V&
"V&&@ 0 &V&*0 ’ &V&/& & &V"0’ # */V#
"V&&" # &V&*0 @ &V&/& & &V"0% / */V"
&V*** ( &V&*0 & &V&/& & &V"0’ @ **V#

表 IG含有量测定结果 $,MI&
7)1NIG8&03’*0",-"/*&/*!&*&(%#/)*#"/$,MI&

批号
葛根素J

"6:*:h"#

黄芩苷J

"6:*:h"#

牛蒡苷J

"6:*:h"#

盐酸小檗碱J

"6:*:h"#
"@&@"&# &V"%" &V#(* &V##& &V&*/ /
"@&’"&% &V"#’ &V#(" &V#"" &V&*% ’
"@&*"’/ &V"(/ &V#(% &V#"’ &V&*0 #

IG讨论
(V"!检测波长的选择!本实验对 @ 种成分在 #&& d
@&& B6波长处进行扫描& 发现葛根素在 #%& B6&
黄芩苷在 #0/( ("’ B6& 牛蒡苷在 #0/( ##* B6&
盐酸小檗碱在 #(%( #’% 与 (@% B6处有最大吸收’
参考 .中国药典/ #&"& 年版一部中黄芩( 葛根(
牛蒡子( 黄连含有量测定项下的检测波长 "葛根
素 #%& B6( 黄芩苷 #/& B6( 牛蒡苷 #/& B6( 盐酸
小檗碱 #’% B6)"%+ #& 最终选择在 #/& B6处进行测
定& 此时均有较好的吸收’
(V#!提取方法的选择!在供试品溶液的制备过程
中& 为了保证样品充分提取& 本实验对 %&!(
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"&&!甲醇& (&!( %&!( 0&!乙醇分别进行了考
察’ 结果表明& "&&!甲醇超声 (& 68B 时& 提取效
果最佳’
(V(!流动相的选择!儿童回春颗粒有效成分众多&
为了保证分离效果& 本实验以甲醇)水( 乙腈)水(
乙腈)&V&% 6?EJE磷酸二氢钾溶液为流动相& 进行
考察’ 结果发现& 在流动相中加入磷酸二氢钾溶液
时& 保留时间更稳定& 分离效果较好& 故选用乙
腈)&V&% 6?EJE磷酸二氢钾溶液作为流动相& 进行
梯度洗脱’
(V@!其他成分的考察!儿童回春颗粒中含 #& 味中
药& 本实验除对以上 @ 种成分进行研究外& 还曾对
羚羊角( 水牛角( 人中白等其他 "’ 味作了考察&
发现其对实验均无干扰’ 其中& 赤芍中芍药苷在
"( 68B时也可检出& 但因其含有量较低& 故未纳入
研究范畴& 而其他成分有待作进一步探讨’
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