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摘要: 目的 建立高效液相色谱法测定裸花紫珠制剂中木犀草素。方法 色谱柱 Agilent TC-C18 ( 4． 6 mm × 250 mm，5
μm) ，柱温 35 ℃，流动相 甲醇 － 0． 4%磷酸溶液( 48 ∶ 52) ; 体积流量 1． 0 mL /min; 检测波长 350 nm。结果 木犀草素质

量分数在 1． 73 mg /g 以上，平均回收率为 98． 27%，所得结果的 RSD 值均小于 1． 80%。结论 本方法简便，快速，重复性

好，可有效控制裸花紫珠制剂中木犀草素的质量。
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裸花紫珠为马鞭草科植物裸花紫珠 Callicarpa nudiflora
Hook． et Arn． 的干燥叶，具有消炎、解毒、收敛、止血之功效，

用于化脓性炎症、急性传染性肝炎、烧伤或烫伤、外伤出血

等。据文献报道［1］，从裸花紫珠药材中分离出木犀草素、熊
果酸、齐墩果酸等化合物，而木犀草素及其配糖体是裸花紫

珠中含量较多的成分，已有文献报道［2-4］木犀草素有抗炎作

用、抗肿 瘤、心 脏 保 护 作 用。目 前 临 床 主 要 应 用 单 味 制

剂［5-7］，有分散片、薄膜衣片、胶囊剂、栓剂等剂型，但原质量

标准中含量测定多采用分光光度法测定黄酮类总量，专属性

不强，为了更好地控制该类制剂的质量标准，本试验以 3 种

制剂( 裸花紫珠分散片、裸花紫珠片、裸花紫珠胶囊) 为研究

对象，采用高效液相色谱法测定制剂中木犀草素含量的方

法，以便更好地控制药品的内在质量，保证临床用药的安全

有效。
1 仪器与试药

1． 1 仪器 LC-2010AHT 高效液相色谱仪 ( 日本岛津) ;

LCsolution 色谱工作站; BP211D 电子天平( 德国赛多利斯) ;

AJ150 电子天平( 瑞士梅特勒) 。
1． 2 试药 木犀草素( 中国药品生物制品检定所提供，批

号: 110520-200504，含量测定用) ; 甲醇( 色谱纯) ; 磷酸( 色谱

纯) ; 水( 超纯水) ; 其余试剂均为分析纯。样品为市售裸花

紫珠制剂，来源于成都华宇制药有限公司、海南九芝堂有限

公司、江西杏林白马药业有限公司等。
2 方法与结果

2． 1 色谱条件 色谱柱: Agilent TC-C18 ( 4． 6 mm × 250 mm，

5 μm) ; 柱温: 35 ℃ ; 流动相: 甲醇 － 0． 4%磷酸溶液( 48 ∶ 52) ;

体积流量: 1． 0 mL /min; 检测波长: 350 nm。此色谱条件下，

供试品中木犀草素与相邻的色谱峰达到基线分离，结果见图

1 ～ 4。
2． 2 溶液的制备

2． 2． 1 对照品溶液的制备 精 密 称 取 木 犀 草 素 对 照 品

10． 55 mg 置 100 mL 量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇

匀，作为对照品溶液贮备液。精密量取贮备液 1 mL 至 10
mL 量瓶中，摇匀，作为对照品溶液。
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图 1 木犀草素对照品 HPLC 色谱图

图 2 裸花紫珠分散片供试品 HPLC 色谱图

图 3 裸花紫珠胶囊供试品 HPLC 色谱图

图 4 裸花紫珠片供试品 HPLC 色谱图

2． 2． 2 供试品溶液的制备

取裸花紫珠分散片 20 片，精密称定，研细，取约 0． 25 g，

精密称定，置具塞锥形瓶中，加 2． 5 mol /L 盐酸甲醇溶液 20
mL，称定质量，于水浴中加热水解 30 min，放冷，用甲醇补足

质量，摇匀，过 0． 45 μm 滤膜，作为供试品溶液。

取裸花紫珠胶囊 10 粒，精密称定，研细，取约 0． 2 g，精

密称定，置具塞锥形瓶中，加 2． 5 mol /L 盐酸甲醇溶液 20
mL，称定质量，于水浴中加热水解 30 min，放冷，再称定质

量，用甲醇补足质量，摇匀，过 0． 45 μm 滤膜，作为供试品溶

液。

取裸花紫珠片 20 片，精密称定，研细，取约 0． 2 g，精密

称定，置具塞锥形瓶中，加 2． 5 mol /L 盐酸甲醇溶液 20 mL，

称定质量，于水浴中加热水解 30 min，放冷，再称定质量，用

甲醇补足质量，摇匀，过 0． 45 μm 滤膜，作为供试品溶液。
2． 3 线性关系考察 分别精密量取对照品溶液加甲醇制成

2． 11、5． 275、10． 55、21． 1、42． 2 μg /mL 5 个质量浓度对照品

溶液，按上述色谱条件分别进样 10 μL，测定峰面积，以进样

量为横坐标，以峰面积为纵坐标绘制标准曲线，得回归方程

Y = 3． 298 4 × 106X + 12 268，r = 0． 999 6。结果表明，木犀草

素在 0． 021 1 ～ 0． 422 μg 范围之间呈良好的线性关系。
2． 4 精密度试验 取裸花紫珠分散片供试品溶液 1 份，按

上述色谱条件，重复进样 6 次，以测得峰面积计算，结果

RSD 为 0． 98%。表明仪器的精密度良好。
2． 5 重复性试验 取裸花紫珠分散片、裸花紫珠胶囊、裸花

紫珠片样品，分别按供试品溶液的制备方法各平行制备 6 份

供试品溶液，测定木犀草素含量，结果 RSD 分别为 1． 41%、
0． 85%、1． 69%。结果表明: 方法重复性良好。
2． 6 稳定性试验 取裸花紫珠分散片、裸花紫珠胶囊、裸
花紫珠片供试品溶液各 1 份，分别于 0、4、8、12、24 h 进行定

量测定，结果 RSD 分别为 1． 21%、1． 06%、1． 78%。表明供

试品溶液在 24 h 内稳定。
2． 7 加样回收率试验 精密称取裸花紫珠分散片、裸花紫

珠胶囊、裸花紫珠片样品各 9 份，分别精密加入对照品溶液

( 0． 105 5 mg /mL) 适量，按供试品溶液制备方法各制备 9 份

供试品溶液，按上述色谱条件进行测定，结果见表 1 ～ 3。

表 1 裸花紫珠分散片木犀草素加样回收试验结果 ( n =9)

取样量

/ g
已知量

/mg
加入量

/mg
测得量

/mg
回收率

/%

平均回

收率 /%

RSD

/%
0． 125 1 0． 120 1 0． 105 5 0． 226 0 100． 38
0． 125 4 0． 120 4 0． 105 5 0． 223 0 97． 25
0． 132 4 0． 127 1 0． 105 5 0． 230 0 97． 54
0． 119 8 0． 115 0 0． 126 6 0． 239 0 97． 95
0． 116 4 0． 111 7 0． 126 6 0． 237 0 98． 97 98． 67 1． 47
0． 120 3 0． 115 5 0． 126 6 0． 240 0 98． 34
0． 124 7 0． 119 7 0． 147 7 0． 268 0 100． 41
0． 132 4 0． 127 1 0． 147 7 0． 270 0 96． 75
0． 123 5 0． 118 6 0． 147 7 0． 267 0 100． 47

表 2 裸花紫珠胶囊木犀草素加样回收试验结果 ( n =9)

取样量

/ g
已知量

/mg
加入量

/mg
测得量

/mg
回收率

/%

平均回

收率 /%

RSD

/%
0． 105 1 0． 162 9 0． 126 6 0． 287 0 98． 03
0． 105 4 0． 163 4 0． 126 6 0． 287 0 97． 63
0． 102 4 0． 158 7 0． 126 6 0． 283 0 98． 18
0． 109 8 0． 170 2 0． 168 8 0． 335 0 97． 63
0． 106 4 0． 164 9 0． 168 8 0． 331 0 98． 40 98． 24 0． 75
0． 100 3 0． 155 5 0． 168 8 0． 321 0 98． 05
0． 104 7 0． 162 3 0． 189 9 0． 352 0 99． 89
0． 102 4 0． 158 7 0． 189 9 0． 344 0 97． 58
0． 103 5 0． 160 4 0． 189 9 0． 348 0 98． 79
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表 3 裸花紫珠片木犀草素加样回收试验结果 ( n =9)

取样量

/ g
已知量

/mg
加入量

/mg
测得量

/mg
回收率

/%

平均回

收率 /%

RSD

/%
0． 103 5 0． 147 0 0． 105 5 0． 253 0 100． 47
0． 105 4 0． 149 7 0． 105 5 0． 252 0 96． 97
0． 102 4 0． 145 4 0． 105 5 0． 252 0 101． 04
0． 109 8 0． 155 9 0． 126 6 0． 283 0 100． 39
0． 099 8 0． 141 7 0． 126 6 0． 266 0 98． 18 98． 60 1． 80
0． 104 7 0． 148 7 0． 126 6 0． 274 0 98． 97
0． 100 6 0． 142 9 0． 147 7 0． 286 0 96． 89
0． 105 8 0． 150 2 0． 147 7 0． 292 0 96． 01
0． 104 6 0． 148 5 0． 147 7 0． 294 0 98． 51

2． 8 样品测定 按上述方法，分别测定各批样品中木犀草

素，按上述色谱条件进样 5 μL，以外标法计算木犀草素。结

果见表 4。
表 4 样品测定结果 ( 分散片、胶囊、片，n =4)

剂型 编号 批号 平均质量分数 / ( mg /g) RSD /%
分散片 1 091201 1． 96 0． 78

2 091202 1． 73 1． 02
3 091001 2． 05 1． 57

胶囊 4 20100101 3． 55 1． 04
5 20090701 3． 26 1． 49
6 20090101 3． 11 0． 58

片 7 100700 2． 42 0． 64
8 100600 2． 56 0． 92
9 800490 2． 92 1． 04

3 讨 论

3． 1 在 3 种制剂色谱图中，在木犀草素峰之前均出现一含

量较高的未知峰，由于目前尚未有裸花紫珠活性成分报道，

所以不能明确此化合物，相关研究试验有待以后深入进行。
3． 2 实验中参考文献［8-9］进行提取溶剂及方法的优化: 取

裸花紫珠分散片研细，取约 0． 25 g，精密称定，置具塞锥形瓶

中，分别加甲醇、50%甲醇和 2． 5 mol /L 盐酸甲醇溶液各 20
mL，称定质量，于水浴中加热回流 30 min，放冷，用甲醇补足

质量，摇匀，作为供试品溶液，按上述色谱条件进行测定，用

甲醇和 50%甲醇提取测得结果相近，分别为 1． 05、1． 08 mg /
g，用 2． 5 mol /L 盐酸甲醇溶液测得结果为 1． 96 mg /g，结果

表明用 2． 5 mol /L 盐酸甲醇溶液进行酸水解后提取效果较

佳。
3． 3 参考文献［10-13］采用甲醇-磷酸和乙腈-磷酸系统，结

果表明前者峰型好，杂质峰与木犀草峰分离效果好。
3． 4 由于原来的质量标准未将木犀草素作为控制指标，导

致不同的剂型含量存在较大差异，提示原料质量和生产工艺

都有可能影响产品的内在质量，因此本实验采用专属性强的

质量标准，为保证临床用安全有效提供科学参考依据。
3． 5 本实验采用同一方法测定裸花紫珠不同剂型中同一有

效成分，将会大大减少分析时间，提高效率，节约成本。
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