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摘  要：目的= =建立癃闭舒片中补骨脂素和异补骨脂素的定量方法。方法= =对国内 P个企业生产的 S个批次的癃闭舒片，采

用 emi`法检测，Agálent=q`J`NU（O）色谱柱（ORM=mm×QKS=mm，R=μm），流动相是甲醇J水（QP׃RT），体积流量 NKM=miLmán，
检测波长为 OQS= nm，柱温 PM℃。结果= =补骨脂素回归方程为：v＝UQKQQuHVKVVQ，r＝MKVVV= V（n＝NO）。异补骨脂素回归方

程为：v＝UOKQPQuHUKUVRO，r＝MKVVV= V（n＝NO）。补骨脂素和异补骨脂素的线性范围均在 QKMQ～NRNKR= μg。结论= =本方法操

作简便、准确、专属性强、稳定，可用于癃闭舒片中补骨脂素和异补骨脂素的含量测定。=
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癃闭舒片由补骨脂、益母草、金钱草、海金沙、

琥珀和山慈菇 S味中药组成。具有温肾化气、清热

通淋、活血化瘀、散结止痛的功效。临床上用于治

疗肾气不足、湿热瘀阻之癃闭所致尿频、尿急、尿

赤、尿痛、尿细如线，小腹拘急疼痛，腰膝酸软等

症；前列腺增生有以上症候者也可应用。补骨脂为

该方的君药，主要功效成分为补骨脂素（ésor~len）
和异补骨脂素（ásoésor~len）xNz。=

目前，国内有 U个企业生产癃闭舒片，执行不

同的药品标准，均为国家食品药品监督管理局标准

（试行）。各药品标准中均包括补骨脂的含量测定项，

但提取方法、色谱条件及含量限度均有差异。现通

过对 P个企业所生产的癃闭舒片中补骨脂的含量测

定项的系统考察，制定一个简单、可靠、通用的测

定方法。=
N= =仪器与材料=

Agálent=NNMM高效液相色谱仪，Agálent=aAa检

测器。电子天平 p~rtoráìs=_mONNa②，_mONNp。超=
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声仪为昆山禾创超声仪器有限公司（QM= kez，RMM=
t）。甲醇为色谱纯；其他试剂均为分析纯；水为超

纯水。补骨脂素对照品（批号 NNMTPVJOMMUNQ，质

量分数 NMMB）、异补骨脂素对照品（批号

NNMTPUJOMMRNN，质量分数以 NMMB计）购自中国食

品药品检定研究院。癃闭舒片为市售，分别来源于

通宝制药公司（批号 NMNNMN）、晨牌药业有限公司

（批号 NMMPMN、NMMPMO、NMMPMP）、李之堂药业有限

公司（批号 NMMUMU）。=
O= =方法与结果=
OKN= =色谱条件=

色谱柱为 Agálent=q`J`NUEOF（ORM=mm×QKS=mm，
R= μm；流动相为甲醇J水（QP׃RT）；体积流量为 NKM=
miLmán；检测波长为 OQS=nm。=
OKO= =对照品、供试品和阴性对照样品的配制=

对照品溶液的配制= =取补骨脂素对照品和异补

骨脂素对照品各 NMKNM= mg，精密称定，分别置 NMM=
mi 量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，各精密移

取 R=mi分别置 RM=mi量瓶中，甲醇稀释至刻度，

各移取 R=mi至 NM=mi量瓶中，甲醇稀释至刻度，

作为对照品溶液。

供试品溶液的配制= =取本品 NM 片，除去薄膜

衣，精密称定，研细，取约 MKRM= g，精密称定，置

RM=mi量瓶中，加甲醇适量，超声处理 SM=mán，放

冷，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，弃去初滤液，取

续滤液，作为供试品溶液。

阴性对照样品溶液的配制= =取益母草 QKUM= g，
金钱草 PKMM=g，海金沙 PKMM=g，山慈菇 OKQM=g，加水

煎煮 O次，每次 NMM=mi，滤过，合并滤液，减压浓

缩至稠膏，真空干燥，粉碎成细粉，加入琥珀细粉

MKPM=g，混匀。取上述细粉 NKMM=g，置 RM=mi量瓶中，

加甲醇适量，超声处理 SM=mán，放冷，加甲醇至刻

度，摇匀，滤过，弃去初滤液，取续滤液，作为阴

性对照样品溶液。

OKP= =试验条件的选择=
OKPKN= =检测波长= =补骨脂素和异补骨脂素的紫外最

大吸收波长为 OQS= nm，参考《中国药典》OMNM 年

版补骨脂的标准，选用 OQS=nm为检测波长。=
OKPKO= =提取溶剂、提取方法及提取时间的选择= =考
察甲醇和水饱和正丁醇作为提取溶剂，测定结果（表

N）差异不大，选择甲醇作为提取溶剂。=
以甲醇为溶剂，考察了 OR=mi和 RM=mi两种溶

剂体积，超声 NR、PM、QR、SM= mán及超声 SM= mán

放置过夜，以及索氏提取 O=h，结果见表 O。根据以

下测定结果，选择 RM=mi甲醇超声 SM=mán为宜。=

表 N= =不同溶剂提取后测定结果=
q~ble=N= = aetermin~tion=results=~fter=extr~ction=with=

different=solvents=

提取溶媒 补骨脂素LEmg·片−NF= 异补骨脂素LEmg·片−NF=
甲醇 MKPN= MKOR=
水饱和正丁醇 MKOU= MKOP=

表 O= =不同提取方法测定结果=
q~ble=O= = aetermin~tion=results=with=different=extr~ction=

methods=

提取方法 补骨脂素LEmg·片−NF=异补骨脂素LEmg·片−NF=
超声 NR=mán= NKMN= MKSO=
超声 PM=mán= NKNM= MKST=
超声 QR=mán= NKNO= MKSV=
超声 SM=mán= NKNU= MKTO=
超声 SM=mán放置过夜= NKNU= MKSV=
索氏提取 O=h= NKOP= MKTR=
OR=mi甲醇超声SM=mán= NKNT= MKTM=
RM=mi甲醇超声SM=mán= NKOM= MKTP=

OK4= =专属性试验=
按“OKN”项下色谱条件进样对照品、供试品及

补骨脂阴性对照样品，结果阴性对照样品在与补骨

脂素和异补骨脂素相同保留时间处，未见色谱峰，

故认为阴性对照无干扰。且癃闭舒片样品与对照品

在相同位置出峰，补骨脂素和异补骨脂素与其他色

谱峰分离良好，无干扰。见图 N。=
OKR= =线性关系考察= =

分别精密量取质量浓度为 MKNMN= M=mgLmi的对

照品溶液 S、U、NM、NR=μi，以及质量浓度为 RMKRM=
μgLmi及 NMKNM=μgLmi的对照品溶液 Q、S、U、NM=μi，
注入高效液相色谱仪，按上述色谱条件测定峰面积，

以峰面积积分值为纵坐标，质量分数为横坐标，绘

制 标准 曲线。 补骨脂素 回归 方程为 ： v＝
UQKQQuHVKVVQ，r＝MKVVV=V（n＝NO）；异补骨脂素回

归方程为：v＝UOKQPQuHUKUVR=O，r＝MKVVV=V（n＝NO）。
表明补骨脂素和异补骨脂素均在 QKMQ～NRNKR= μg呈
良好的线性关系。

OKS= =精密度试验=
精密吸取同一供试品溶液（批号 NMMPMP），连

续测定 S次，结果补骨脂素和异补骨脂素峰面积的

opa值分别为 MKVNB、NKOSB。=



= = arug=Evaluation=oesearch= =第 PV卷=第 N期= = OMNS年 O月= • VV=•=

NJ补骨脂素；OJ异补骨脂素=
NJ=ésor~lenX=OJásoésor~len=

图 N= =阴性对照（A）、补骨脂素和异补骨脂素对照品（B）、
癃闭舒片供试品（C）emiC色谱图=

cigK=N= = emiC=of=psor~len=neg~tive=control=EAFI=psor~len=
~nd=isopsor~len=references=EBFI=~nd=s~mple=of=
iongbishu=mills=ECF=

OKT= =稳定性试验=
精密吸取同一供试品溶液（批号 NMMPMP），分

别于配制后 M、O、Q、U、NS、OQ=h，依法测定，结

果补骨脂素的 opa 为 MKSQB，异补骨脂素的 opa
为 MKTNB。表明供试品溶液在 OQ=h内基本稳定。=
OKU= =重复性试验=

取同一批样品（批号 NMMPMP），平行制备 S份，

进样测定，结果补骨脂素的平均质量分数为 NKNRS=P=
mgL片，opa 为 MKRQ％，异补骨脂素的平均质量分

数为 MKTRP=T=mgL片，opa为 NKNU％，表明供试品溶

液的重复性良好。

OKV= =回收率试验=
精密称取已测定的同一批样品（含补骨脂素

QKMNM=mgLg，异补骨脂素 OKSMQR=mgLg）MKOR=g，精密

加入补骨脂素对照品溶液（含补骨脂素 NMNKM=
μgLmi）T=mi、异补骨脂素对照品溶液（含异补骨

脂素 NMNKM= μgLmi）R= mi，平行制备 S份，依法测

定，结果补骨脂素的平均加样回收率为 VSKTB，opa
值为 QKONB；异补骨脂素的平均加样回收率为

VQKNB，opa 值为 OKPOB，表明本方法具有良好的

准确度。

OKNM= =测定结果=
取 P个生产厂家共 S批样品，按上述供试品溶

液制备方法制备，测定结果见表 P。S批样品的中补

骨脂素和异补骨脂素的质量分数的平均值为 NKRO=
mgL片，可以参考以全部 S 批样品的测定结果平均

值的 UM％（NKOM= mgL片）作为限度值。按《中国药

典》OMNM年版补骨脂项下，补骨脂素和异补骨脂素

的总量不得少于 MKTM％，以此折算，癃闭舒片中补

骨脂素和异补骨脂素的总量理论上为 OKNM= mgL片，

根据样品实际测定结果暂定含量限度为不得少于

NKOM=mgL片，折算转移率为 RTKN％。=

表 P= =样品中补骨脂素和异补骨脂素的测定结果=
q~ble=P= = Concentr~tion=of=psor~len=~nd=isopsor~len=in=s~mples=

厂家 批号 补骨脂素L（mg·片−N）= 异补骨脂素L（mg·片−N）= 总量L（mg·片−N）=

通宝制药 NMNNMN= MKTU= MKRS= NKPQ=

晨牌药业有限公司 NMMPMN= NKNP= MKTQ= NKUT=

NMMPMO= NKNU= MKTU= NKVS=

NMMPMP= NKNR= MKTR= NKVM=

李之堂药业有限公司 NMMUMU= MKOU= MKOP= MKRN=

M= = = = = = = NM= = = = OM= = = = PM=
t=L=mán=

A=

_=

`=

N= O=

O=

N=
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P= =讨论=
本次试验分别从色谱条件筛选、提取溶剂（甲

醇和水饱和正丁醇）、提取方法（超声处理、回流提

取和索氏提取法）xOz、专属性试验、精密度、稳定

性、重复性及回收率等多方面对癃闭舒片的测定方

法进行了系统的考察。结果表明在以甲醇 RM=mi，
超声 SM= mán 作为供试品制备方法时，具有操作简

单、提取效率高和无杂质干扰等优点。此前，U 个

生产厂家生产的癃闭舒片分别执行 U个不同的试行

标准，在取样量、提取过程、色谱条件及含量限度

方面均不一致，此次实验将含量测定项目进行了统

一规范，从而简化了生产和监管方面工作量，有助

于提高工作效率，节约资源。

现有文献报道以薄层J紫外法xPz或薄层扫描法xQz

同时测定补骨脂和异补骨脂的量，也有用高效液相

色谱法进行测定的，以甲醇JMKMO=molLi磷酸二氢钾

溶液（QRWRR）xRz、甲醇J水（RRWQR）xSITz、甲醇J水（RMWRM）
xUz、甲醇J水（SMWQM）xVz、乙腈J水（PMWTM~QMWSS 梯

度洗脱）xNMz等为流动相，但对癃闭舒片中两种物质

含量测定的报道较少。本研究表明以甲醇 J水
（QPWRT）为流动相完全可以达到实验要求，并无杂

质干扰，回收率结果良好。

补骨脂具有温肾助阳、纳气平喘、温脾止泻的

作用，常用于肾阳不足、阳痿遗精、遗尿尿频、腰

膝冷痛、肾虚作喘、五更泄泻的治疗xOz。补骨脂中

含多种活性成分xNz，香豆素类：补骨脂素（éror~len）、
异补骨脂素（ásoéror~len）、花椒毒素（x~nthotoxán）、
补骨脂定（ésor~ládán）、补骨脂定（ásoésor~ládán）、
补骨脂呋喃香豆素（b~kìchácán）等xNNz，黄酮类：黄

芪苷（~gtr~g~lán）、补骨脂甲素（coróllfolán）、补骨

脂二氢黄酮甲醚（b~v~chánán）等xOz。其中香豆素类

成分补骨脂素（éror~len）和异补骨脂素（ásoéror~len）
的药理作用包括抗肿瘤、抗菌、促进皮肤色素增生、

治疗增生性病变、杀灭白血菌细胞、抗衰老和止

血xNOz。有研究表明，补骨脂素和异补骨脂素可用于

治疗Ｔ细胞淋巴癌和一些自动免疫性疾病xNPz。具有

生物活性的补骨脂素还可通过光加成反应与 akA
的碱基键合xNQz。补骨脂素和异补骨脂素作为补骨脂

的主要活性成分，而补骨脂在癃闭舒片处方中又作

为君药，通过 emi`法对癃闭舒片中补骨脂素和异

补骨脂素进行含量测定，可以控制癃闭舒片的质量，

并对其生产工艺具有指导意义。
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