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图1 盐酸小檗碱(A)、黄连(B)、生地(C)，合煎剂l：1、

1：4、1：8比例(D、E、F)的HPLC图

Fig．1 HPLC Chromatograms of berberine(A)，

Rhizoma Coptidis(B)，dried Radix Rehmannia

(C)，and their different compatibility ratio

of 1：1，1：4，1：8(D，E，F)

例中，黄连与生地以1：8配伍组，其小檗碱溶出率

明显高于1：1、1：4配伍组，说明临床工作发现的

大剂量生地配伍黄连能明显增强黄连丸的降糖效应

确有其物质基础。至于大剂量生地能增加小檗碱溶
’

出率的化学基础可能与生地含有大量的脂肪酸、磷

酸有关，后者可以降低pH值，而小檗碱等生物碱的

溶出率会随着pH值的降低而升高。此外，黄连丸中

生地的活性成分梓醇在不同配伍比例中的变化，有

待进一步研究。
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HPLC法测定清肌瘤胶囊中栊牛JLiIB

何秀英，章建民，何娟

(浙江省立同德医院，浙江杭州310007)

清肌瘤胶囊是由水蛭、莪术、三七、蜈蚣等8味

中药组成的复方制剂，具有活血破瘀、祛痰通络、消

积化瘕之功效，主要用于瘀痰互结胞宫、子宫肌瘤、

月经延期、经量较少、小腹疼痛。为控制该制剂质量，

本实验对其中莪术的栊牛儿酮进行测定，为该药的

质量控制提供了定量评价方法。

1仪器与试药

LC一10AT型高效液相色谱仪，SPD一10A型

紫外检测器(日本岛津)。栊牛儿酮对照品(中国药品

生物制品检定所，批号111665—200401)；乙腈为色

谱纯，水为超纯水，其他试剂均为分析纯。清肌瘤胶

囊与缺栊牛儿酮的阴性对照均由本院制剂室提供。

2方法与结果

2．1色谱条件：Hypersil CN(250 mm×4．6 mm，

5肛m)；流动相：乙腈一水(40：60)；体积流量：1．0

mL／min；检测波长：210 mm；进样量：20弘L。理论板

数按栊牛儿酮峰计算应不低于5 000。

2．2对照品溶液的制备：精密称取栊牛儿酮对照品

19．0 mg，置25 mL量瓶中，用乙醇溶解并稀释至刻

度，摇匀，作为对照品贮备液(栊牛儿酮质量浓度为

760}tg／mL)。精密吸取贮备液1 mL，置50 mL量瓶

中，加流动相稀释至刻度，即得(栊牛儿酮的质量浓

度为15．2／19／mL)。

2．3供试品溶液的制备：取本品内容物3 g，精密称

定，置50 mL锥形瓶中，精密加入乙醇50 mL，密

塞，称定质量，浸泡过夜，超声提取30 min，取出，放

冷，用流动相补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤

液，即得。

2．4 阴性对照溶液的制备：缺莪术的阴性对照，按

供试品溶液的制备方法制备阴性对照溶液。

2．5 干扰试验：照上述色谱条件，精密吸取供试品

溶液、对照品溶液、阴性对照溶液各20肛L分别注入

液相色谱仪。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的

位置上，有相同保留时间的色谱峰，而阴性对照液在
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此保留时间无干扰(图1)。
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图1枕牛儿酮对照品(A)、清肌瘤胶囊(B)和阴性

对照(C)的HPLC色谱图

Fig．1 HPLC Chromatograms of germacrone reference

substance(A)，Qingjiliu Capsules(B)，and

negative sample(C)

2．6 线性关系考察：精密吸取上述栊牛儿酮对照品

贮备液(质量浓度为760弘g／mL)，用乙醇稀释含栊

牛儿酮76弘g／mL，精密吸取稀释液一定量，用流动

相稀释得到1．9、3．8、7．6、15．2、22．8肛g／mL的系

列溶液。按上述色谱条件分别进样，测定峰面积。以

峰面积为纵坐标，以质量浓度为横坐标进行线性回

归，得回归方程Y一529．44+32 393．50 X，r一

0．999 9，表明拢牛儿酮进样量在1．9～22．8弘g与

峰面积有良好线性关系。

2．7精密度试验：取同一供试品溶液20肛L，按上

述色谱条件进行测定，重复进样5次，测定拢牛儿酮

峰面积，结果RSD为0．18％。

2．8 稳定性试验：精密吸取同一供试品溶液20

“L，按上述色谱条件测定，每隔2 h进样一次，测定

峰面积，连续测定6次，结果RSD为0．81％(以一

6)，表明样品在10 h内稳定。

2．9重现性试验：取同一批样品内容物，精密称取

5份，分别按供试品溶液制备方法平行制备，各精密

吸取20弘L，按上述色谱条件测定，该样品中栊牛儿

酮平均质量分数为70肛g／g，RSD为2．26％(咒一5)。

2．10 加样回收率试验：精密称取含栊牛儿酮

70．02弘g／g的样品内容物6份，各约1．5 g，分别精

密加入760>g／mL的栊牛儿酮对照品贮备液约

0．14 mL，按供试品溶液制备方法制备，并按上述色

谱条件测定，计算回收率。结果平均回收率为

96．9％，RSD为1．09％。

2．11 样品测定：精密称取样品内容物按供试品溶

液制备方法制备，分别精密吸取对照品溶液和供试

品溶液各20肛L，按上述色谱条件测定峰面积，计算

样品中栊牛儿酮的质量分数，结果见表1。

表1 清肌瘤胶囊中栊牛儿酮的测定结果(万一3)

Table 1 Determiantion of germacrone in Qingjiliu

Capsule(万一3)

3讨论

对中药制剂中莪术的有效成分栊牛儿酮的测定

方法鲜有报道，本法是参考了《中国药典》2005年版

一部莪术油项下的方法经改进后建立的。

比较不同流动相系统，如采用乙腈一水(35：

65)，但栊牛儿酮对照品保留时间过长且峰形不理

想；采用文献报道的甲醇一水(80：20)EH，由于样品

成分复杂，各组分分离效果均不佳。结果表明，以乙

腈一水(40：60)为流动相不仅保留时间缩短，且分离

也最为理想。
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HPLC法测定黄金菊含片和胶囊中荭草苷
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黄金菊含片及胶囊系采用毛茛科植物金莲花

Trollius chinensis Bunge的干燥花为君药，配伍另外

两种清热解毒的中药制成的制剂，临床上主要用于

治疗上呼吸道感染、咽炎、扁桃体炎等。金莲花具有

很好的抗菌、抗病毒作用口~33，其所含的黄酮类化合

物荭草苷(orientin)为主要活性成分。本研究采用高
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