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不同牛葵子中牛芬昔的鉴别及含量考察

陈黎 , 周晓萌, 张秀华, 张幼林 � 王启斌, (l .湖北医药学院附属太和医院药学部 湖北十堰科2仪刃;2.十堰

市中医院药学部)

摘 要 目的:采用薄层色语法和高效液相色语法对牛芳子 �炒牛芳子及其免煎剂中主要成分牛务普进行鉴别及含童测定�

方法:鉴别采用TL C 法 ,含量测定采用 HpLC 法 �色语柱 :Di ~ ns il C l:柱 (200 ~ x 4.6 Inm ,5 阿 ) ;流动相 :甲醉一水(l:

1.1);柱温:30 � ;流速:1耐 �而n一�;检测波长Zso nm �结果:TLC 图谱显示,斑点清晰�含量浏定方法学考察结果 ,平均回收

率为97 .56 % 沂5刀为1.41 % (n二6) �牛劳子生品与炮制品中牛劳普的含量均符合药典限度要求 ,免煎剂中牛劳普含童仅为

炮制品中的1/3 �结论:该实验方法简便 �准确 �专属性强 ,可用于牛劳子及其制剂的质量控制;牛劳子免煎剂的生产提取工艺

有待于进一步完善�

关健词 牛芳子;薄层色语法;高效液相色谱法;牛芳普
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牛芬子为菊科植物牛芬(Arctium 恤即 a L.)的干燥成熟

果实川 �具有疏散风热 ,宣肺透疹 ,解毒利咽之功效 ,多用于

风热感冒,咳嗽痰多 ,麻疹 ,风疹 ,咽喉肿痛 ,痒腮丹毒 ,痈肿

疮毒等症[2, , ��本文对牛芬子 �炒牛芬子及其免煎剂中牛劳

昔的含量进行了分析 ,为药品监督部门监控市场上销售牛芬

子的质量提供了依据 �

, 仪器与试药

1.1 仪器

戴安 Ul tiM ate 珑 3以x �型高效液相色谱仪 ,包括四元梯

度泵 �自动进样器 �柱温箱 �紫外检测器 �变色龙( �肠me-

leon )软件数据处理系统;岛津 AUW 120 D 分析天平(日本岛

津公司);U巧 2(X) H E 超声波清洗器(熊猫集团南京电子计量

有限公司) �

1.2 试药

牛芬昔对照品(批号  :110819 -2 (X) 505 ,供含量测定用 ,中

国药品生物制品检定所) �牛劳子药材来源见表1 ,均系市

场采购 ,经十堰市药品检验所孟黎明主任药师鉴定为菊科植

物牛劳(Arcti, 恤即� L.)的干燥成熟果实�甲醇为色谱纯 ,
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水做为对照溶液的溶剂 �

3.4 控制 p一内酞胺抗生素中聚合物的含量是减少临床中

过敏反应的有效措施 �目前 �中国药典 �20 10 年版采用的质
控方法仍以 Se Ph ad ex G1 0 凝胶色谱系统为主 ,但这一系统在

检验实践中也存在着柱效低 �分离效果差等缺点 �同时由

 Se phadex G 10 凝胶色谱的分离机制可知 ,本方法的专属性也

较差 �已经有大量实验证明头抱菌素开环物也在主峰前出
峰 �因此 ,采用 HpLC 分析方法 ,利用指针性杂质控制 p一内

酞胺抗生素聚合物的含量 ,将在未来的药品质量控制中成为

主流121 �在没有杂质对照品的情况下 ,利用柱切换技术实现

凝胶色谱峰在反相色谱系统中的定位 ,辅之于 LC 一M S 鉴别

是头抱克肘聚合物杂质分析进一步的研究方向�
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水为纯化水,其他试剂均为分析纯 �

表1 牛劳子来源及编号

条件下,其他成分对牛芬昔的测定无干扰,牛劳昔峰达到基

线分离 �

编号 产地 批号

1 四川 仪刃孰拓

名称

牛劳子

产地 批号

河南 价m ol

毫州 价07肠

湖北 08仓如l

陕西 (y7 10 14

三九 的肠221

0刀 5 0 10 刀  15 0 20 0 2 5刀 30 力

A

1

      0 0 5.0 10.0 15 0 20 0 2 5 0 30 0 口m in

B

1

  0 0 5 0 10刀   15 0 20 0 25 0 30 0

C

      0 0 5 0 10 .0 15 0 20.0 25 0 30 0 口m in

D

鹅一   27311

�潮

�����揪毗献献郁

竺榭

2 方法与结果

2, 1 薄层色语鉴别

取牛芬子生品及炮制品粉末0.5 9(免煎剂取样0.05 9 ,

相当于牛劳子药材0.5 9) ,加乙醇20 血 ,超声处理30 而n ,

滤过,滤液燕干,残渣加乙醇2 耐使溶解,作为供试品溶液�

另取牛芬昔对照品 ,加乙醇制成每1耐含s mg 的溶液 ,作为

对照品溶液�照薄层色谱法试验,吸取供试品溶液 5 闪 �对

照品溶液5 闪,分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ,以叙仿一甲

醇一水(40 :8:l) 为展开剂,展开,取出,晾干,检视 �浸人

20 % HZso �溶液[4] ,快速取出,晾干后于 105 � 烘箱中加热

至斑点显色清晰 �如图1 �

 0 0 0

1.牛劳子生品 2.炒牛劳子

3.牛芬昔对照品 4.牛芬子免煎剂

圈 1 TLC 圈

2.2 含童测定

采用H pLC 法l5] 对牛劳子中牛劳昔含量进行测定 �

2. 2.1 色谱条件 色谱柱:Di ~ ns il CI�柱(200 mln � 4.6

m m ,5 脚 );流动相:甲醇冰 (川 .1);柱温:30 � ;流速:ld

�而n一�;检测波长为280 nln [e] �理论板数按牛劳昔计算应
不低于 1 5的 �

2.2.2 对照品溶液的制备 精密称取在五氧化二磷干燥

器中减压干燥24 h 的牛劳昔对照品32 .s mg 于25 d 量瓶

中,用甲醇溶解 ,并稀释至刻度 ,即得对照品储备液 �

2.2.3 供试品溶液的制备 取样品粉末(过三号筛)0.5

g,精密称定 ,置50 园 量瓶中 ,加甲醇约45 祖 ,超声处理
(5(X) W ,  40 kHZ )20 m in ,加甲醇至刻度 ,摇匀 ,滤过 ,取续滤

液 ,即得 �

2.2.4 系统适应性试验 分别吸取对照品溶液 ,供试品溶

液各 10 闪,注人液相色谱仪 ,按上述色谱条件测定(见图

2 ) �按牛芬昔峰计算 ,理论板数在 1 500 以上 ,在上述色谱

A .牛势晋对照品 B.牛芬子生品 C.炒牛劳子

D.牛劳子免煎剂 1.牛劳昔

图 2 HPLC 色谱圈

2.2.5 线性范围的考察 分别精密量取牛劳昔对照品溶

液 (l .3 mg �d 一�)各 1.0 ,2.0 ,4.0 ,5.0 ,7.0 耐 置于 ro d 量

瓶中 ,用甲醇定容后 ,摇匀 ,得到浓度为 0.13 , 0.26 , 0.52 ,

0.65 ,0.gl mg �d 一�的牛芬昔对照品溶液 �精密吸取 10 闪

注人液相色谱仪,按上述色谱条件测定峰面积,以浓度(X )

对峰面积(Y)进行线性回归 ,得到回归方程:Y 二79 .肠7X +

0.05 6 ,;二0.999 9; 牛劳昔在0.13 一0.gl mg �祖一�浓度范围

内线性关系良好�

2.2.6 精密度试验 取牛劳昔对照品溶液 ro 闪,按上述

色谱条件,重复进样5 次,其相对保留时间稳定 ,记录峰面

积,计算月5刀二0.41 % (n 二5) ,说明仪器精密度良好 �

2.2.7 稳定性试验 取同一供试品溶液(批号:08 04 01) ,

按上述色谱条件分别在0 ,2 ,4 ,6 ,8, 12 h 测定 ,其峰面积召5刀

为0.61 % ,结果说明供试品溶液在12 h 内稳定 �

2.2.8 重复性试验 称取同一批号炒牛劳子 (批号:

08 04 01) ,精密称取5 份 ,按 �2.2.3 �项下方法制备供试品溶

液 ,分别进样 10 闪,测定牛劳昔的峰面积j s �为 1.65 %

(n 二5 )�

2.2.9 加样回收率试验 取已知含量的同一批号供试品

0.5 9(批号:O8() 40 1,牛劳昔含量:8.肠% ),精密称定6 份 ,分

别精密加人牛芬昔对照品 0.52 mg ,按供试品溶液制备方法制

备供试品溶液,进样10 闪,测牛劳昔的峰面积,计算牛芬昔含

量 ,结果平均回收率为97 .56 % 沂5刀为1.41 % (n 二6) �

2.2.10 样品含量测定 分别精密吸取对照品溶液与供试

品溶液各10 闪,注人液相色谱仪,测定 ,即得 �结果见表2 �

表2 含t 测定结果

名称 编号 含量(% )ll 名称 编号一居量(%犷

 000OOOO

04O3O2Ol

5.16 }l 牛劳子 7 6.76

 2 5 7 3 8.80

牛芬子 3 5.81 }} 炒牛劳子 2 8 . 2 8

 4 7 . 04 3 8 . 90

5 �.75 1 免煎�
 6 6 . 5 0 11

2.39

讨论

在检验的10 批不同产地的牛劳子生品与炮制品中 ,牛

劳昔的含量均在5% 以上 ,符合(中国药典 �牛劳子项下含量

乙丫
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H r L C 法测定小儿消积止咳口服液中槟榔碱的含量

康四和 周锐 聂晶 (湖北省食品药品监督检验研究院 武汉43 �乃斜)

摘 要 目的:建立HP LC 法测定小儿消积止咳口服液中槟娜碱含量的方法�方法:色谱柱  :Cos ~ 11 Cl:(25 0 ~ x 4.6 nun ,

5 卿 ),流动相:甲醉刁.1% 磷酸溶液(每 1 以刃d 含十二烷基磺酸钠 1.0 9)(48:52 ) ,检浏波长:2巧 nm �结果:氮澳酸槟榔

碱对照品在 0.1加一2.的8 此 范围内呈良好的线性关系,r二0.999 9; 回收率为99 .7% 沂S �二2.63 % �结论:该法简便 �测定

准确 �分离效果好 ,能较好的评价该品种的质量 �

关健词 高效液相色语法;小儿消积止咳口服液;槟榔碱

中图分类号 :R9 27 .2 文献标识码:A 文章编号:1(X) 8(阵gX (20 11)01 刁肠5习2
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    A BST R A C T o hj ec tive: TO estab lish th e det e俪    nat ion m eth od of arec oli ne in 石   aoj izh ike oral 11咖  ds fo r ehil dre n 场 H PLC .M e比.

  od : Th e H PLC me th od was 伴   rfo rm ed for th e dete耐  nati on on Cosmos il C ,�   eol unm (250 mm x 4.6 nun ,5 卿 ) , wi th m eth an ol习.1%

  H 3PO ;(eontalni ng SD S 1.0 9邵r l 以X �     ml ) (48:52 ) as m obile phas e an d detec tion wav elen纳   Of Z 15 nm .R es ul t: Th e arec oli ne had

    p ro m lsing lin er re lati on shiP be tw een 0 .1加 一2.的 8 此 , 朋  d the av erag e 概 ov e叮 was 99 .7 % wi th 召  S D of 2 .6 3% . Co nC lus io n : T he

  m eth od 15 sim Ple ,      ac eura te an d ean be used for th e 职山 ty eont功1.

 K E Y W O R D S H PLC ; X iaoj i zhi ke oral li咖 ds for eh让dre n ; A re col ine

小JL消积止咳口服液由山植 �槟榔 �积实 �批把叶等药味 (25 0 ~ x4.6 ~ ,5 林m );Uv一姗 紫外分光光度仪(美国

组成 ,具有清热理肺 �消积止咳等作用 ,为山东某药业有限公 通用);氢澳酸槟榔碱对照品(中国药品生物制品检定所 ,批

司独家生产小儿用药 ,原标准采用HPLC 法测定积实中辛弗 号  :111684 ~2侧洲旧1);甲醇为色谱纯 ,水为重蒸水;其他试剂

林的含量作为定量指标,由于不同产地 �不同生长期积实中 为分析纯;小儿消积止咳口服液(山东某药业有限公司) �

辛弗林含量差距较大川 ,仅以辛弗林的含量作为定量指标难 2 方法与结果

以控制该品种质量 �槟榔为本品种中主要组成之一 ,据文 2.1 色谱条件

献[2l 报道 ,槟榔中所含槟榔碱具有兴奋胆碱受体的作用 ,使 色谱柱 :cos mos il CI:液相色谱柱(250 ~ �4 .6 ~ ,5

胃肠平滑肌张力升高 ,增强肠蠕动 ,使消化液分泌旺盛 ,增加 卿 );流动相:甲醇刁.1% 磷酸溶液(每 1 000 耐 含十二烷基

食欲,是槟榔中的特征性及主要活性成分 �本文建立了 磺酸钠 1.0 9) (4 8:52);检测波长:2巧 nIn ;流速:l d �

H pLC 法测定小儿消积止咳口服液中槟榔碱的含量 ,为有效 而n一�;柱温:35 � �

控制该品种质量提供依据 ,报道如下 � 2.2 侧定波长的选择

, 仪器与试药 取氢澳酸槟榔碱对照品对照品适量 ,加水溶解 ,在紫外

A必 nt 一11加 高效液相色谱仪 ;Cos mo sil C l:液相色谱柱 分光光度仪上于2oo 一姗 nIn 波长范围内扫描 ,结果氢澳酸

通讯作者:康四和 Te l:(02 7)8727251 3 E~m ail:sh k力s@ 163 .coln

限度 ,并且炮制品的含量均高于生品 ,说明炮制方法对药材

中主要成分的含量有一定影响, 市场销售牛劳子的质量

较佳 �

3.2 在对牛芬子饮片和免煎剂进行含量比较时发现 ,同等

条件下的牛芬子免煎剂中所含有效成分牛芬昔的含量仅为

炮制品中的 1乃 ,说明现市售免煎剂的生产提取工艺有待进

一步改进和完善 ,以使其充分发挥最大药用价值 �
3.3 采用高效液相色谱法测定牛芬子药材中的有效成分牛

芬昔的含量 ,分离度良好 ,方法简便 ,灵敏 ,取得满意效果 ,可

用于其药材的质量控制 �
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