
4 讨论

厚朴是一种应用较广的重要中药材, 最近的研究表明,

其中厚朴酚[4 ]与和厚朴酚[5 ]有抑制癌细胞的潜能, 厚朴药材

将会有更加广泛的医药用途;寻找合适的厚朴皮替代品将具

有较大的研究价值。本实验利用美国先进的快速萃取系统

进行提取方法的研究, 结果理想; 但由于系统的萃取压力不

可调, 固定为1 500 psi, 因此正交试验中没有考察萃取压力

因子的影响。

厚朴叶中总酚的含量是未发汗厚朴皮的 1 / 4 ,提示厚朴

叶有替代厚朴皮入药的潜能;然厚朴叶中的厚朴酚与和厚朴

酚的含量组成与皮有较大差异,入药应综合考虑。
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高效液相色谱法测定番泻叶及其配方

颗粒中番泻苷 A的含量

蔡进章1 ,潘晓军2 ,林观样3 ( 1. 温州医学院附属第二医

院药剂科,浙江 温州 325000 ; 2 .温州医学院药学院, 浙江 温

州 325035; 温州医学院附属第一医院, 浙江 温州 325000)

[摘要] 目的:建立高效液相色谱法测定番泻叶及其配方颗

粒中番泻苷 A 含量的方法。方法: 色谱柱为 Alltima C18

( 4 . 6 mm 250 mm , 5 m) ;流动相为四氢呋喃 水 醋酸( 15 
85 1. 5) ; 流速为 1. 0 mL!min- 1 ; 检测波长为 365 nm; 柱温:

30 ∀ 。结果:番泻苷 A 在 0. 02 ~ 0 . 1 g!L - 1时线性关系良

好。回归方程为 A= 57. 14X+ 9 . 61, r= 0. 999 1。加样回收

率为99 . 04% , RSD为1. 27%。结论:该方法操作简便, 可靠,

易行。

[关键词] 高效液相色谱;番泻叶; 番泻苷 A;配方颗粒

[中图分类号] R927. 2 [文献标识码] A [ 文章编号] 1001

5213( 2007) 05 0696 02

番泻叶为豆科植物狭叶番泻 Cas sia angustif olia Vahl.

或尖叶番泻 Cass ia acutif olia Lelile. 的干燥叶, 具有泻热行

滞、通便、利水等功效,用于热结积滞、便秘腹痛、水肿胀满的

治疗,是临床上最常用的泻下药之一[ 1]。番泻苷 A, B, C 等

二蒽酮类化合物是其主要药效成分。临床应用中发现 ,部分

批次的番泻叶配方颗粒按常规与番泻叶同等剂量服用后,泻

下作用不明显甚至无泻下作用,达不到预期效果。因此, 为

准确、简便控制番泻叶及其配方颗粒中番泻苷的含量, 本实

验进行了高效液相色谱法测定番泻叶及其配方颗粒中番泻

苷 A 的方法学研究。

1 材料

HP1100 高效液相色谱系统( 美国惠普公司) ; 番泻苷 A

对照品( sigma,批号 2013399 ) ; 番泻叶(配方颗粒深圳三九南

方制药有限公司,批号 20010101, 20020913 , 20050401 ) ;四氢

呋喃为色谱纯;水为注射用水; 其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果

2. 1 色谱条件 色谱柱: Alltima C18 ( 4 . 6 mm 250 mm, 5

m) ;流动相: 四氢呋喃 水 醋酸( 15 85 1. 5 ) ; 流速: 1 . 0mL!

min- 1 ;检测波长: 365 nm; 柱温: 30 ∀ 。此条件下番泻苷 A

理论塔板数不低于4 300。对照品及样品色谱图见图 1。

图 1 高效液相色谱图

A.对照品溶液; B.样品溶液; 1- 番泻苷 A

Fig 1 HPLC ch romatogram

A. reference substance; B. s ample s olut ion; 1. the peak of sen noside

A

2. 2 对照品溶液的制备 取番泻苷 A 对照品 10 mg, 精密

称定,置 100 mL 量瓶中,加入 20 mL2%碳酸氢钠溶液,使对

照品溶解完全, 用注射用水稀释至刻度, 摇匀, 制成 0 . 1 g!
L- 1的对照品储备液备用。

2. 3 标准曲线制备 精密吸取标准品储备液 5 , 10, 15, 20 ,

25 mL 于 25 mL 量瓶中,用流动相定容至刻度, 制成不同质

量浓度的标准溶液。依次取 20 L 进样, 每个质量浓度重复

3 次。峰面积( A )对番泻苷 A 质量浓度( C)进行回归, 回归

方程为 A= 57. 14 C+ 9 . 61, r= 0. 999 1 ,在0 . 02~ 0. 1 g!L- 1

线性关系良好。

2. 4 精密度试验 在上述色谱条件下, 精密吸取对照品溶

液( 0 . 06 g!L - 1 ) 20 L, 连续进样 5 针, 测定峰面积, 按外标

法计算含量,平均值为0 . 060 1 g!L - 1 , RSD 为0. 68%。

2. 5 稳定性试验 取同一份供试品溶液( 0 . 06 g!L - 1 ) , 按

# 样品测定∃项下方法处理, 分别于 0, 2, 4 , 8 , 12 , 24 h 对样品

进行分析,平均值为0 . 059 4 g!L - 1 , RSD 为2. 4%。

2. 6 重复性试验 取同一批( 20050401 )样品溶液共 5 份,

按# 样品测定∃项下方法处理, 测定并计算番泻苷 A 含量,平

均值为0. 323% , RSD 为1. 1%。

2. 7 样品测定 取药材样品粉末 0. 5 g , 精密称定, 精密加

入 80%甲醇 25 mL,称重, 超声 15 min, 补加溶剂至原重,滤

过,取续滤液 20 mL 于 25 mL 量瓶中, 用 80%甲醇定容,过

0 . 45 m微孔滤膜, 滤液进样 20 L。测得番泻苷 A 的峰面

积,计算番泻苷 A 相对百分含量,结果见表 1。

2. 8 加样回收率试验 取已知含量的同一批样品

( 20050401 )共 5 份, 每份0. 25 g, 精密称定。分别精密加入对
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表 1 样品测定结果

Tab 1 The results o f sample determination

批号 样品类型 相对含量/ %

20010101 番泻叶 0. 252

20010101 配方颗粒 无吸收峰

20020913 番泻叶 0. 246

20020913 配方颗粒 无吸收峰

20050401 番泻叶 0. 323

20050401 配方颗粒 0. 266

照品溶液,按# 样品测定∃项下方法制备供试品溶液,测定,并

计算番泻苷 A 的含量, 结果见表 2。
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表 2 回收率测定结果

Tab 2 The results o f recover y test

样品中

含量/ mg

加入量

/ mg

测得量

/ mg

回收率

/ %

平均回

收率/ %

RSD

/ %

0. 828 0. 500 1. 326 99. 6
0. 835 0. 500 1. 332 99. 4

0. 870 0. 500 1. 354 96. 8 99. 04 1. 27

0. 816 0. 500 1. 315 99. 8

0. 862 0. 500 1. 360 99. 6

3 讨论

番泻苷 A 在紫外 200~ 400 nm 波长范围内进行扫描,在

365 , 280 nm 处均有较强吸收, 但番泻叶中多种成分在 280

nm 处均有吸收,且干扰较大, 所以选择 365 nm 作为检测波

长。

提取液中含有番泻苷 A、B 等相似结构的蒽醌衍生物,

用乙腈、甲醇等溶剂作流动相进行实验,发现不能有效分离。

用四氢呋喃 水 醋酸( 15 85 1. 5 , pH 小于 4)做流动相,番泻

苷 A 的保留时间为 21 min , 能与其他成分较好分离。而番

泻苷 A 不溶于水,微溶于甲醇, 在对照品溶液的配制过程中

加入少量的碱,使其溶解完全。

番泻苷 A 结构中含有羧基,在植物中大量以钙盐形式存

在,可用水提取, 加醇[2 ]或超声处理[3 ]有利于番泻苷 A 的溶

出,但患者在实际应用中不可能用这两种方法。模似药物的

临床使用过程,升高温度, 增加浸泡次数和浸泡时间均有助

于番泻苷 A 溶出[ 4]。因此向患者交代医嘱时应注意这点。

由于番泻苷 A 不稳定, 原工艺的配方颗粒 ( 批号

20020913, 20010101)可能由于生产过程中温度偏高、时间偏

长,致其含量降低, 加之样品放置时间较长, 使其在含量测定

时出现无吸收峰现象。这一结果与其在临床应用过程中出

现治疗量时无泻下作用相吻合。

工艺改进后(指据厂方介绍)的番泻叶配方颗粒 (批号

20050401, 番泻苷 A 含量0 . 266% )在临床应用中泻下作用与

同等剂量的原药材(批号 20050401 ,番泻苷 A 含量0 . 323% )

相当,提示其所含的番泻苷类成分较少被破坏, 同时也说明

其生产工艺更加成熟、合理。
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高效液相色谱法测定妇康宝口服液中

芍药苷的含量
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[摘要] 目的:建立高效液相色谱法测定妇康宝口服液中芍

药苷含量的方法。方法: 采用高效色谱法, 色谱柱为 Shim

Pack CLC ODS, 乙腈 水 冰醋酸( 30 70 0. 6)为流动相,流速

为1 . 0 mL!min- 1 ; 检测波长为 230 nm。结果:芍药苷的含量

测定线性范围为 9 . 94 ~ 99 . 40 mg! L - 1 , 平均回收率为

98. 53% , RSD 分别为 0. 63%。结论: 本方法简便、可靠、准

确。
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妇康宝口服液收载于 1996 年版卫生部颁标准十一

册[ 1 ]。其处方源于我国中医经典名著%金匮要略&中所收载
的# 胶艾汤∃。方中药物组成为阿胶、艾叶、甘草、当归、川芎、

白芍、熟地黄等。本品具有补血调经, 止血安胎之功效, 用于

失血过多,面色萎黄, 月经不调,小腹冷痛, 胎漏胎动, 痔漏下

血等。在部颁标准中没有关于妇康宝口服液的含量测定项,

本实验制定了以芍药苷的含量测定法, 其方法稳定可靠, 重

复性好。

1 材料

LC- 10AT 高效液相色谱仪, LC- 10Avp 紫外检测仪

(日本岛津公司) ; 6010 型紫外- 可见分光光度计 (安捷伦上

海分析仪器公司 ) ; Shim - Pack CLC ODS ( 250 mm

4 . 6 mm, 5 m)色谱柱(日本岛津公司) ; 妇康宝口服液(通化

茂祥制药有限公司,批号 20030807, 20030808 , 20030809) ;芍

药苷对照品 (中国药品生物制品检定所, 批号 110736

200423) ;乙腈为色谱纯; 其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果

2. 1 溶液的制备

2. 1. 1 供试品溶液 精密量取本品5 . 0 mL, 置 100 mL 量

瓶中 ,加入甲醇至刻度, 超声处理 40 m in, 放冷, 补充甲醇至

刻度,滤过, 精密量取续滤液10 . 0 mL,置已处理好的中性氧

化铝柱( 200~ 300 目, 5 g, 内径1. 5 cm, 干法装柱)上, 用 80%

甲醇100 mL洗脱。收集洗脱液,蒸干, 残渣加流动相使溶解,

转移至 10 mL 量瓶中, 并稀释至刻度, 摇匀, 用微孔滤膜

( 0. 45 m)滤过, 即得。

2. 1. 2 阴性供试溶液 采用量取缺味白芍样品 5 mL, 按上

述操作制备阴性对照溶液, 缺味对芍药苷含量测定无干扰,

芍药苷峰的理论塔板数不小于2 000。

2. 2 色谱条件与系统适用性试验 固定相: 十八烷基硅烷
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