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� 注射液 从表 � 可见
,

除 日本武田制药生产

的尼可林注射液采用标准品法
,

供试品的前处理采

用强碱性阴离子交换树脂 � �� 型
,

�� � 一 � � � 目 � 交

换转型为胞磷胆碱后采用标准品法测定含量 � 部标

采用 �
�

� �� �� � � 盐酸溶液制成每 � � � 中含 � � 林� 的

溶液按原料的方法测定
,

测定结果表明
,

会出现结果

偏低
,

应引起注意
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摘要 目的 � 测 定知母药材中芒果普和新芒果普 的含量
。

方法 � 采用 � ��� 法
,

色谱柱为 �� �� �� �� ��� �
� � �  

一 � � � 柱 � � 林�
,

�
�

� � �� � � �
,

� �� ��� � �
,

流 动 相 为 乙 睛和 �� � � �� � � 磷 酸二氮钾 缓冲液
,

梯度洗脱 � 流 速
�

�
�

� � �� � ��
,

运行时 �’� � � � � �
,

检测波长 � � � � �
。

结果 � 芒果普在 ��
�

� 一 � � �
�

� 林� � � � 范围 内线性关 系良好 �
�

� �
�

�� �� �
,

高中低浓度 日 内精密度 � �� 在 �
�

� � 一 �
�

� � 之间
,

日间精密度 � � 在 �
�

� � 一 �
�

� � 之间 �新芒

果普在 ��
·

� 一
�� �

�

� 林� � � � 范 围 内线性 关 系良好 �
了 二 �

�

� � �� �
,

高中低 浓度 日 内精 密度 � �� 在 �
�

� � �

�
�

� � 之 间
,

日间精密度 � �� 在 �
�

� � 一 �
�

� � 之间
。

结论 � 本方 法准确 可靠
,

重现性好
,

可用作知母 药材 中芒

果普和新芒果普的含量测 定
,

为知母药材质量标准提供参考
。
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知母 (R h七
o m a A n em a rrh en a 。

) 为百合科植物知

母 (A n
em arrhena a明h a d elo id es B ge ) 的干燥 根茎

,

为

常用中药
,

具有滋阴降火
、

润燥滑肠之功效
,

其主要

成分有皂昔类
,

黄酮类
,

木脂素等
。

现代药理研究表

明芒果昔是其清热作用 的有效成分
,

还具有免疫抑

制用
}’浮 一 。

此外
,

研究人员还发现 了知母中的另一

种新的双苯毗酮类化合物新芒果普
’ 。

目前文献报道中关于知母药材中皂营类成分的

含量测定方法较多
,

而 关于芒果营的含量测定方法

较少
,

有薄层 分离 比色 法
一

‘! 、

薄层扫 描法
犷’{ 以 及

H P LC 法
,

相比而言 H P LC 法更为简便准确和稳定
。

陈万生等
一

6
飞

采用 H PL c 法考察测定了不同产地同一

生长期知母不同部位 中芒果营等双苯毗酮类成分
。

研究证明
,

不 同产地的知母药材质量差异影响到其

进一步的开发利用
,

需要建立起一套能严格控制药

材内在质量的技术手段
。

本文 以知母药材中黄酮类

成分芒果昔和新芒果昔为研究对象
,

对其提取条件

进行 了优化
,

建立其 H P LC 含量测定方法
。

仪器与试药

Asil en t 10 0 高效液相色谱仪 (包括
:
四元泵

,

脱

气机
,

自动进样器
,

柱温箱
,

二极管阵列紫外检测

器 ) ;知母生药采 自安徽毫州
,

由第 二军医 大学药学

院生药教研室陈万 生副教授鉴定
,

并按照《中国药

典》2000 版一部规定进行干燥
,

切片
,

粉碎
,

过 40 目

筛等预处理
。

芒果昔
、

新芒果昔对照品均由生药教

研室制备
,

经面积归 一 化法检查
,

纯度均在 98 % 以

土;甲醇
、

乙睛均为色谱纯
,

Fi

s

h

e r

公司产品 ;水为纯

净水

2 方法与结果

2
·

l 色谱条件 色谱柱
:Zorbax E elipse X D B 一

C
1 8

柱

(5卜m
,

4

·

6

x

2 5 0
m m

,

A
g

i l

e n
t

)

; 流动相
:
采用梯度洗

脱
,

A 相为乙睛
,

B 相为 25 m m ol /L 磷酸二氢钾缓冲

液 (pH 3
.
0 ) ;流速

:1
.
om L/ m in ,

运行时 l司 60 m i
n ,

检

测波长 257
nm ,

柱温为 25 ℃
。

两次进样之间用流动

相初始梯度条件平衡 15 mi
n ,

流动相使用前减压抽

滤脱气
。

进样量 20 林L
。

梯度洗脱程序见表 1
。

表 1 梯度洗脱程序

流速 ( m L/m i
n) % A ( 乙睛 ) % B( 缓冲液 )

2
.
2 供 试 品 溶 液 的 制 备 取 知 母 药材 粉 末 约

0
.
2 9 ,

精密称定
,

置 25 m L 量瓶中
,

加人 25 m L 的 80 %

甲醇溶液
,

超声处理 20 m in
,

过滤
,

残渣再用 25 m 1
)
的

80 % 甲醇溶液超声处理 20 m in
,

过滤
,

合并滤液
,

用

适量甲醇溶液洗涤容器及残渣
,

滤过
,

并入滤液
,

氮

气挥干甲醇
,

用甲醇溶解
,

置 25 m L 量瓶 中
,

加 甲醇

至刻度
,

摇匀
,

即得
。

2

.

3 对照品溶液的配制 取芦丁对照品适量
,

加甲

醇溶解并稀释制成每 lm L 中含 1
.
944 m g 的溶液

,

摇

匀
,

作为内标溶液
。

精密称取新芒果昔 对照品 36
.
g lm g ,

置 25 m L

量瓶中
,

用甲醇溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

作为标准

储备液
。

依次精密量取该溶液 4
.
0

、

3

.

0

、

2

.

0

、

1

.

0

、

0

.

5

、

0

.

1 m L 与内标溶液 1m L
,

置 10 m L 量瓶中
,

用甲

醇稀 释 至 刻 度
,

摇 匀
,

配 成 浓 度 分 别 为 590
.
6 、

4 4 2

.

9

、

2 5 9

.

3

、

1 4 7

.

6

、

7 3

.

5

、

1 4

.

8 卜g/ m L 的新芒果营

对照品溶液
。

精密称取芒果昔 对照 品 35
.
53 m g

,

置 25 m L 量

瓶中
,

用甲醇 一 二氧六环 (50
: 50) 溶解并稀释至 刻

度
,

摇匀
,

作为标准储备液
。

依次精密量取该溶液

4
.
0 、

3

.

0

、

2

.

0

、

1

.

0

、

0

.

5

、

0

.

l m L 与 内标溶液 lm l ,

置

10 m L 量瓶中
,

用甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

配成浓度分

别为 565
.
5 、

4 2 6

.

4

、

2 8 4

.

2

、

1 4 2

.

1

、

7 1

.

1

、

1 4

.

2 林g/ n1L

的芒果营对照品溶液
。

2

.

4 标 准曲线的建立 取上述 两种不同浓度对照

品溶液 20 林L
,

分别依上述色谱条件进样测定
,

以峰

面积对浓度进行线性回归
。

新芒果普
,

线性回 归方

程
:Y = 0

.
003 lx 一 0

.
0 0 2 7

, 了 =
0

.

9 9 9 9
,

线性 范 围
:

14
.
8 一

59 0
.
5 协g/ m L

。

芒果昔
,

线性 回 归方程
:y =

0
.
0046 X + 0

.
0086 , : =

0

.

9 9 9 9

,

线 性 范 围
: 14
.
2 -

56 8
.
5林g / m L 。

2

.

5 精 密度考察 在上述色谱条件下
,

分别取高
、

中
、

低 3 种浓度的对 照品液各 20林l 于 同一天 内和

不同日间 (5 日内
,

每 日测定 1次 )分别测定 5 次
,

考

察 日内精密度和 日间精密度
。

结果新芒果昔 日内精

密度 RSD 在 1
.
9% 一 3

.
4 % 之 间

,

日间精密度 RSD

在 1
.
5 % 一

3

.

9 % 之间 ;芒果昔 日 内精密度 RSD 在

2
.
4 % 一 3

.
3 % 之间

,

日间精 密度 RSD 在 2
.
5 % -

4
.
5% 之间

。

2

.

6 重复性试验 取知母 药材粉末 5 份
,

精密称

定
,

按上述操作测定其中新芒果昔和芒果昔含量
,

结

果见表 2
。
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表 2 方 法重复性考察《
n =
5)

芒果昔
编 号

新芒果昔

测得含量( % ) 平均含量 (% ) R SD (% ) 测得含量 (% ) 平均含量 ( % ) RSD (% )

0
.
77

0
.
78

0
.
75

0
.

O
.

0
.
79

0
.
7匕

0
.

U
.

8 0

7 ,

2
.
7 稳定性考察 取 同一份供试品溶液

,

分别在

0 、

1

.

5

、

3

、

8

、

1 6

、

2 4

、

4 8 h 检测
。

结果表明
,

新芒果昔

和芒果昔色谱峰的相对保 留时 间的峰面积 比值的

R SD 均在 2% 以 内
,

样品溶液稳定
。

2

.

8 加样 回收率试验 取知母药材粉末 0
.
2 9 ,

精

密称定
,

按样品测定下方法测定其 中新芒果昔和芒

果昔含量
。

另取 同批药材粉末 0
.
29 ,

精密称定
,

加

人新芒果 昔对 照品和 芒果 普对 照品 标准 溶液 各

1
.
o m L ,

测定其中新芒果昔和芒果昔含量
。

计算 回

收率
,

结果见表 3
。

表 3 新芒果昔和芒果昔加样回收率试验 (
n 二

3)

加人量(林g ) 测得量 (卜g ) 回收率(% ) 平均回收率(% ) RSD (% )

92929496103
0n1OJ勺一444内,4,J内、, ,八U44 O444新芒果昔

芒果昔
100
.
3

2
.
9 系统适应性 理论塔板数 以新芒果昔计算为

70 14 6
,

以芒果昔计算为 71 155 ;新芒果昔与相邻峰

的分离度大于 5
.
0 ,

芒果昔与相邻峰的分离度大于

5
.
0 ;新芒果昔的峰对称 因子为 1

.
10 ,

芒果昔的峰对

称 因子为 1
.
06 。

2

.

10 含量 测 定 取知母药材
,

照测定方法中供试

品溶液制备项下方法处理
,

得到待测样品溶液
,

进样

前用 0
.
45 卜m 滤膜过滤

,

取续滤液进样测定
,

每个产

地样品制备 3 份供试 品溶液
,

每份供试品溶液重复

测量 3 次
,

取其平均值作为各产地药材的成分含量
。

结果芒果昔 (0
.
81 % )

,

新芒果营 (0
.
78 % )

,

H P L C 图

谱见图 1
。

1 0 1 5

图 1 对照品《A )及样品 ( B ) H PL C 色谱图

1 一 新芒果昔 ;2
一

芒果昔 ;s 一 芦丁

3 讨论

3
.
1 检测波长的选择 从新芒果昔对照 品溶液和

芒果昔对照品溶液的紫外吸收光谱图可知
,

二者在

波长为 25 7nm 处均有最大吸收峰
,

故测定含量时选

取 257
nm 作为检测波长

。
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3
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4 通过方法学考察
,

相关数据和结果达到药物分

析的要求
,

所建立方法简便
、

快速
、

准确可靠
,

为知母

药材中两种活性成分的含量测定提供一种有效的分

析方法
。
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3
.
2 分 离条件 的考 察 实验 中我们还考察了 不同

pH 值和浓度的缓冲液对分离的影响
,

结果表明缓冲

液的 pH 值为 3
.
0 ,

3

.

5

,

4

.

0 时对分 离度无明显影

响 ;缓 冲液浓度为 25 m m
ol/ L ,

3 0 m m
o

l / I

』 ,

3 5 m m

o

l / L

,

40

m m (jl / L 时对分离度也无明显影响
,

但考虑到使用

的梯度洗脱
,

在梯度后段流动相 中乙睛的比例 比较

高
,

因此缓冲液浓度不宜过高
,

而缓冲液浓度过低时

色谱峰前延
,

影响柱效和分离度
。

综合比较
,

最后选

择缓冲液浓度为 25 m m ol / L
,

p H 值 3
.
0 时作为分离

条件
,

峰形尖锐
,

对称性较好
,

各主要成分都能达到

基线分离
~

3
.
3 前处理 方法考察 考察 了索氏提取 及超声波

提取两种方法
,

分别对索 氏提取的时间以及超声波

提取方法的提取溶剂提取时间和提取次数进行 了考

察
。

综合 比较两种提取方法
,

按超声提取最佳条件

测得的新芒果普和芒果昔含量高于索氏提取 4 h 测

得的含量
,

故最终确定的量取 条件 为
:
提取溶剂为

80 % 甲醇
,

超声提取 20 m in
,

共提取两次
。
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表 1 回收率试验结果 (
n 二

5) 表 2 两组治疗结果

赞
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回收率
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3 临床应用

3
.
1 一般 资料 常见门诊皮肤科 各类皮炎患 者

126 例作为观察对象
,

其 中男性 79 例
,

女性 47 例
,

年龄 8 一
62 岁

,

随机选择 75 例为治疗观察组
,

用复

方新炉甘石洗剂治疗 ;其余 51 例为对照组
,

用炉甘

石洗剂治疗
。

3

.

2 用 法与用量 将洗剂充分摇匀后涂抹皮炎局

部
,

每 日 3
一
4 次

,

每天观察 1 次
,

连续观察 sd
,

1 周

后随访 1 次
。

3

.

3 疗效判断 以皮炎局部痉痒消失
、

炎症
、

红斑
、

丘

疹皮肤损害消退为标准
,

用药 Zd 内 上述皮肤症状消失

为显效 ;5d 内消失为有效 ;1周以 卜未消失为无效
。

3

.

4 治 疗 结 果 见表 2
。

经统计学处理
,

两组疗效

有显著性差异 (尸 < 0
.
0 1)

复方新炉甘石洗剂是在炉甘石洗剂组方
一

的基础

上
,

通过皮肤科临床实践经验
,

加人具有药理作用的

药物配制而成
。

处方组成中
,

液化苯酚具有消炎
、

止

痒
、

防腐作用
,

氯霉素为广谱抗生素
,

配用地塞米松

糖皮质激素药能更有效的控制皮炎感染范围和抗过

敏作用
,

从而提高本制剂的抗菌
、

消炎
、

收敛
、

止痒效

果
,

本制剂在临床应用中
,

尚无发现不 良反应
,

疗效

明显
,

可作为皮肤科治疗皮炎
、

湿疹常用制剂
。
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