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高效液相色谱法测定痔炎消颗粒中绿原酸和芦丁含量
莫文电

（广西壮族自治区河池食品药品检验所，广西 河池 #$%&&&）

摘要：目的 建立同时测定痔炎消颗粒中绿原酸和芦丁含量的高效液相色谱法。方法 采用 ’()*+,-(. /"0 柱（!#& ** 1 $2 3 **4 # !*）4 以乙

腈 5 &2 #6 磷酸（!& 7 0&）为流动相，流速为 "2 & *8 9 *(,4 检测波长为 :$$ ,*。结果 绿原酸进样量线性范围是 &2 &"; ! < &2 $0 !=，平均加样

回收率为 ;;2 $%6 4 !"# > &2 ::6 ? $ > 3 @ ；芦丁进样量线性范围是 &2 &;3 < !2 $&3 !=，平均加样回收率为 ;;2 #;6 ，!"# > &2 #"6（ $ > 3）。

结论 该方法操作简便、重现性好，可用作该药品的质量控制。
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痔炎消颗粒是由火麻仁、紫珠叶、槐花、金银花、地榆、白芍、三 七、茅根、茵陈、枳壳 "& 味药材组方，具有清热解毒、润肠通便、止血、
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注V 与 W 组比较4 2 检验4 % B X &2 &#4 & B X &2 &"。
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表 " 湿疹消抗炎作用试验结果（ D E 1）

著抑制二甲苯致小鼠耳肿胀。

对角叉菜胶致小鼠足肿胀的影响：取体重为 !& < !! = 的雄

性小鼠 $& 只，分组及给药方法同上。给药后 :& *(, 在动物右后足

部皮下注射 "6 角叉菜胶生理盐水 &2 : *8 9 只，致炎后 $ E 处死动

物，在其长短毛交界处取下左右后足称重，以左右后足质量差为其

肿胀度。结果见表 "。可见，高剂量湿疹消可显著抑制角叉菜胶致小

鼠足肿胀。

对皮肤毛细血管通透性增高的影响：取体重为 "0 < !& = 的雄性

小鼠 $# 只，腹部脱毛后 !$ E（脱毛面积约为 !2 # K* 1 :2 & K*），将其

随机分为 $ 组，分别在腹部脱毛区给药，方法同上。给药后 3& *(,
拭去药物，并在脱毛区滴二甲苯 &2 : *8 9 只，同时按每 "& = 体重

&2 " *8 剂量尾静脉注射 "6 伊文思蓝溶液，注射后 !& *(, 处死动

物，取下腹部蓝染区皮肤，剪碎后放入盛有 #2 & *8 的丙酮 5 生理

盐水（% 7 :）溶液的带塞磨口试管中，浸泡 $0 E 后取出浸泡液并离

心，取上清液在比色计上比色，波长为 3"& ,*，以吸光度（W）值直

接进行 2 检验（见表 "）。可见，高剂量湿疹消可显著抑制二甲苯致

小鼠皮肤通透性增高的作用。

!" # 体外抑菌试验

将试验菌按营养需求接种于普通琼脂培养基平板或血平板，

:% \ 培养 "0 E，刮取少量菌苔乳化于肉汤，比浊校正其浓度，再作

"& 万倍稀释，使其终浓度相当于 " 1
"&$/]^ 9 *8 的肉汤（肺炎双球菌用血

清肉汤）。以试管法测定最小抑菌浓

度（ %08）：将药物经灭菌后用无菌肉

汤 ? 肺炎双球菌用血清肉汤 @ 作对倍

稀 释 ，使 质 量 浓 度 分 别 为 #&，!#，

"!2 #，32 !#，:2 ":，"2 #% *= 9 *8，同 时

设空白对照，以无菌生长的最小质量浓度为 %08。以平皿法测定最

小杀菌浓度（ %F8）：取无菌生长的试管接种于平皿中进行培养，以

不生长细菌的质量浓度为 %F8。结果见表 !。

, 讨论

西医认为湿疹与过敏反应有关，常伴有细菌感染，故全身治疗

常采用抗过敏疗法，而局部治疗常采用激素加抗生素治疗，但激素

的毒副作用会给患者带来一定的危害。中医认为，湿疹多系风湿热

毒侵袭、湿热留滞等所致，多采用杀虫驱湿等方法，疗好较好。湿疹

消主要由蛇床子、苦参等中药组成，苦参具有抗病原微生物、抗炎

及免疫抑制作用 _ $ ‘，而蛇床子醇提取物具有抗过敏、抗瘙痒作用 _ # ‘。

湿疹消临床应用时显示出较好的杀虫、止痒、消肿等作用，本试验

结果亦初步证实其有止痒、抗炎、抑菌等作用。
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表 ! 湿疹消对细菌生长的

影响（原生药，*= 9 *8）
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注：$ 为绿原酸，- 为芦丁。

表 / 样品中绿原酸加样回收结果
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止痛、消肿的功效，用于治疗痔疮的发炎、肿痛等症 7 / 8。方中金银花功

能清热解毒、凉散风热，茵陈功能清湿热、退黄疸，槐花功能凉血止

血、清肝泻火 7 ! 8。本试验用同一流动相系统对金银花、茵陈中的绿

原酸和槐花中的芦丁同时进行测定，报道如下。

! 仪器与试药

日本岛津 95 : /%$;<= 泵，>=6 : /%$<= 紫外检测仪；深圳威

玛通用多媒体数据工作站；>-!!%% 型超声清洗器。绿原酸对照品

?供含量测定用 @ 批号为 !%%!/! A，芦丁对照品 ? 供含量测定用 @ 批

号为 !%%!%( A @ 均由中国药品生物制品检定所提供；痔炎消颗粒

（ 广 西 济 民 制 药 厂 ，规 格 为 /% # B + 袋 0 盒 ，批 号 为 %(/%%/，

%(/%%!，%(/%%.）；乙腈、磷酸为色谱纯，水为超纯水，其他试剂均

为分析纯。

" 方法与结果

!" # 色谱条件

色谱柱：62C1D3E2F 5/’ 柱（!.% 11 B *& ( 11@ . !1）；流动相：乙

腈 : %& ." 磷酸（!% G ’%）；流速：/& % 19 0 123；检测波长：)** 31；进

样量：!% !9；柱温：室温。在此色谱条件下，色谱图见图 /。

!" ! 溶液制备

精密称取绿原酸对照品 *& ’ 1#@ 置 !% 19 棕色瓶中，加甲醇使

溶解并稀释至刻度，摇匀；精密量取 . 19，置 .% 19 棕色瓶中，加

甲 醇 稀 释 至 刻 度 ，摇 匀 ，即 得 %& %!* 1# 0 19 的 绿 原 酸 对 照 品 溶

液。精密称取芦丁对照品 /!& %) 1#，置 !% 19 量瓶中，加甲醇使溶

解并稀释至刻度，摇匀；精密量取 /% 19，置 .% 19 量瓶中，加甲醇

稀释至刻度，摇匀，即得 %& /!% ) 1# 0 19 的芦丁对照品溶液。精密

量取绿原酸对照品和芦丁对照品各 . 19，置同一棕色瓶中，摇匀，

即得混合对照品溶液。取样品 . 袋内容物，混匀，研细，取 %& . #，精

密称定，置 .% 19 棕色量瓶中，加甲醇 : 水（) G ,）的溶液 *% 19，

超声 )% 123 使溶解，放冷，加至刻度，摇匀，用微孔滤膜滤过，取

续滤液作为供试品溶液。据处方比例，按标准制备法 7 / 8 制备不含

金银花、茵陈和槐花的痔炎消颗粒，并按供试品溶液制备方法制

成阴性对照品溶液。

!" $ 方法学考察

线性关系考察：分别精密量取对照品溶液 /& %，!& %，.& %，/%& %，

/.& %，!.& % 19@ 置 !. 19 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，进样测

定。以峰面积积分值为纵坐标、进样量（!#）为横坐标绘制标准曲

线，绿原酸回归方程 & H )%’ !*’& + $ I *%!& !@ ’ H %& +++ +，线性范

围为 %& %/+ ! 4 %& *’ !#；芦丁回归方程 & H *(/ ).%& ’ $ : * %,’& .@

’ H %& +++ ’，线性范围为 %& %+( 4 !& *%( !#。

精密度试验：取对照品溶液，连续进样 ( 次，依法测定。结果绿

原酸、芦丁峰面积的 !"# 分别为 %& ,’" ，/& %)"（ ( H (）。

稳定性试验：取供试品溶液，在室温下放置 %@ !@ *@ (@ ’@ /! J@
分别进样，测定峰面积，结果绿原酸、芦丁峰面积的 !"# 分别为

/& *!" ，/& ’)"（ ( H (）。

重现性试验：取同一批次样品 . 份，依法测定。结果绿原酸的平

均含量为 !& %( 1# 0 #，!"# 为 %& ,%"；芦丁的平均含量为 /& %( 1# 0 #，
!"# H %& ’/"，表明该法重现性好。

加样回收试验：精密称取已知含量的样品 ( 份，分别精密加入

绿原酸、芦丁对照品适量，按上述方法配制供试品溶液，依法测定，

计算回收率，结果见表 /。

!" % 样品含量测定

取 ) 批样品，依法测定。结果批号为 %(/%%/，%(/%%!，%(/%%.
的样品中绿原酸含量分别为 !& %(，/& ’/，/& +! 1# 0 #（ ( H .），芦丁

含量分别为 /& %(，%& +*，%& +) 1# 0 #（ ( H .）。

# 讨论

经紫外吸收光谱测定，两对照品在 )** 31 波长处均有较大的

吸光度，因而选择 )** 31 作为测定波长。曾以甲醇、甲醇 : 水 ? / G
/ A、甲醇 : 水 ? , G ) A、甲醇 : 水 ? ) G , A、(%" 乙醇、,%"乙醇 ( 种不同

溶剂分别进行超声和加热回流提取，结果以甲醇 : 水 ?) G , A超声处

理为佳。通过对超声时间考察，提取 )% 123 与提取 *% 123 和 (% 123
时结果无明显差别，故选用超声提取 )% 123。试验中曾使用甲醇 :
/" 冰醋酸 ?/. G ’. A 7) 8、乙腈 : %& *" 磷酸 ?/% G +% A 7* 8作流动相，但供

试品中绿原酸未能有效分离。经对乙腈 : %& *" 磷酸（/% G +%）流动相

进行配比，特别是增加乙腈的浓度，选用乙腈 : %& ." 磷酸 ?!% G ’% A
作为流动相时，主峰与其他峰分离良好，峰形对称。

试验中发现，绿原酸有光分解现象，即储存在无色容量瓶中的

绿原酸对照品溶液在实验室光照条件下放置一定时间后，色谱中

除绿原酸主峰外，其后会出现 / 个杂质峰，峰面积与光照时间成正

比。但改用棕色瓶后，同样条件下放置未发现此现象，因此试验中

应注意避光操作。
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