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宫连消颗粒质量标准研究
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摘要　目的：研究并制定宫连消颗粒的质量标准。方法：对江苏江阴天江药业有限公司生产的宫连消颗粒剂中主要影响质量的
赤芍、白芍、盐续断以及酒山茱萸进行薄层色谱鉴别，采用高效液相色谱法法检测方中君药赤芍、白芍含量，并完成中国药典颗

粒剂下要求项目的检查，在此基础上建立质量标准。结果：色谱图上相应位置出现相同斑点，实验中三批宫连消颗粒中芍药苷

的含量在５１２～６０６ｍｇ／ｇ之间。结论：宫连消颗粒中必须含有主要影响质量的赤、白芍、盐续断以及酒山茱萸，含赤芍、白芍
以芍药苷计，含量暂定不得少于３５０ｍｇ／ｇ。
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　　宫连消颗粒是由丹参、赤芍、白芍、醋鳖甲、酒山茱
萸、熟地黄、盐续断、杜仲、鹿角霜、红花、鸡血藤、陈皮、

川芎、醋五灵脂、木香等１５味中药材制成的颗粒剂，具
有养血柔肝，缓中止痛，敛阴收汗的功效［１］，用于月经

不调，腰膝酸痛，自汗盗汗，产后体虚等。本复方药剂

中赤芍、白芍为君药，盐续断、酒山茱萸为臣药，对以上

４味药进行薄层色谱鉴别；采用ＨＰＬＣ法检测方中君药
赤芍和白芍含量，以芍药苷作为含量测定的指标成分。

１　仪器与试药
１１　仪器　薄层自动成像仪（ＣＡＭＡＧ，ＲＥＰＲＯＳＴＡＲ
３）；万分之一天平（赛多利斯，ＢＳ１１０Ｓ）；ＫＱ－２５０Ｂ型
超声清洗器（昆山超声电子厂）；Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０高效液相
色谱仪；Ａｇｉｌｅｎｔ－Ｇ１３１１Ａ四元泵；Ａｇｉｌｅｎｔ－Ｇ１３２２Ａ真
空脱气器；Ａｇｉｌｅｎｔ－Ｇ１３１４Ｂ可变波长检测器；ＣＨＥＭ
ＳＴＡＴＩＯＮＢ０４０２化学工作站；ＫＱ－２５０Ｂ型超声清洗
机（昆山超声仪器有限公司）；色谱柱：Ｌｉｃｈｒｏｓｐｈｅｒ－Ｃ１８

（江苏汉邦科技有限公司，２００ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；
紫外分光光度计。

１２　试药　宫连消颗粒（由江苏江阴天江药业有限公
司生产）；赤芍对照药材，白芍对照药材，芍药苷

（１１０７３６－２００７３２）对照品，续断对照药材、川续断皂苷
Ⅵ对照品均购自于中国药品生物制品检定所，供鉴别
用；乙腈为色谱纯；水为重蒸馏水；其他试剂均为分析

纯；硅胶Ｇ板（青岛海洋化工厂，规格１０ｃｍ×１０ｃｍ）。
２　方法与结果
２１　ＴＬＣ鉴别
２１１　赤芍、白芍　１）供试品溶液的制备：取本品适
量，研细，取１ｇ，加乙醇２０ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，滤过，
滤液蒸干，残渣加水３０ｍＬ使溶解，用正丁醇振摇提取
２次，１５ｍＬ／次，合并正丁醇液，用氨试液洗涤２次，１０
ｍＬ／次，弃去氨试液，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ
使溶解，作为供试品溶液。２）对照药材、对照品溶液的
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制备：另取赤芍对照药材、白芍对照药材各０５ｇ，同法
制成对照药材溶液。再取芍药苷对照品，加乙醇制成

每１ｍＬ含２ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。３）薄层鉴
别条件［１］：薄层板：硅胶 Ｇ板（青岛海洋化工厂）。点
样：供试品溶液，干浸膏溶液，对照药材溶液各５μＬ，
对照品溶液１０μＬ；点状点样，原点距底边１５ｍｍ。展
开剂：三氯甲烷 －乙酸乙酯 －甲醇 －甲酸（４０∶５∶１０∶
０２）为展开剂。展开缸：双槽展开缸，１０ｃｍ×１０ｃｍ。
展开：展开剂预平衡１５ｍｉｎ，上行展开，展距为８ｃｍ。
检视：喷以 ５％香草醛硫酸溶液，加热至斑点显色清
晰。置日光下检视。结果供试品色谱中，在与对照药

材色谱相应的位置上，主斑点一致；在与对照品色谱相

应的位置上，显相同的蓝紫色斑点。阴性样品无干扰，

色谱图见图１。

图１　宫连消颗粒中赤芍与白芍的ＴＬＣ鉴别图谱

　　注：１－３、宫连消颗粒；４、缺赤芍与白芍阴性对照；５、赤芍对

照药材；６、白芍对照药材；７、芍药苷

２１２　盐续断　１）供试品溶液的制备：取本品适量，
研细，取约２ｇ，加甲醇１０ｍＬ，超声处理２０ｍｉｎ，滤过，
滤液蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。
２）对照药材溶液的制备：另取续断对照药材０５ｇ，同
法制成对照药材溶液。３）对照药材溶液的制备：再取
川续断皂苷Ⅵ对照品，加甲醇制成每１ｍＬ含１ｍｇ的
溶液，作为对照品溶液。４）薄层鉴别条件［１］薄层板：硅

胶Ｇ板（青岛海洋化工厂）；点样：供试品溶液，对照药
材溶液，对照品溶液各５μＬ；点状点样，原点距底边１５
ｍｍ；展开剂：正丁醇－醋酸－水（４∶１∶５）的上层溶液为
展开剂；展开缸：双槽展开缸，１０ｃｍ×１０ｃｍ；展开：展
开剂预平衡１５ｍｉｎ，上行展开，展距为８ｃｍ；检视：喷以
１０％硫酸乙醇溶液，在１０５℃加热至斑点显色清晰，置
日光和紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视；结果样品与对照药
材、对照品斑点相对应，分离度佳，重现性好。阴性样

品无干扰，色谱图见图２。
２１３　酒山茱萸　取本品４ｇ，研细，加无水乙醇２０
ｍＬ，超声处理２０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加无水乙
醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取［山茱萸对
照］山茱萸对照药材１ｇ，同法制成对照药材溶液。再

取［马钱苷对照］马钱苷对照品，加无水乙醇制成每１
ｍＬ含１ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法
（中国药典２０１０年版一部附录Ⅵ Ｂ）试验［１］，吸取上述

两种溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以
乙酸乙酯－乙醇－冰醋酸（５０∶１０∶１）为展开剂，展开，
取出，晾干，喷以５％香草醛硫酸溶液，在１０５℃加热至
斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应

的位置上，显相同的紫红色斑点。由于阴性对照有干

扰，故未将该系统收入正文。色谱图见图３。

图２　宫连消颗粒盐续断的ＴＬＣ鉴别图谱
　　注：１－３、宫连消颗粒；４、缺盐续断阴性对照；５、续断对照药
材；６、川续断皂苷Ⅵ对照品

图３　宫连消颗粒酒山茱萸的ＴＬＣ鉴别图谱
　　注：１－３、宫连消颗粒；４、缺酒山茱萸阴性对照；５、山茱萸对
照药材；６、马钱苷对照品

２２　芍药苷含量测定
２２１　色谱条件　以十八烷基硅烷键合硅胶为填充
剂；以乙腈－０１％磷酸溶液（１４∶８６）为流动相；检测波
长：２３０ｎｍ。理论板数按［芍药苷的峰］芍药苷峰计算
应不低于３０００［１］。
２２２　对照品溶液的制备　取芍药苷对照品适量，精
密称定，加甲醇制成每１ｍＬ含０１ｍｇ的溶液，即得。
２２３　供试品溶液的制备　取装量差异项下的本品，
取适量，研细，取约１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精
密加入甲醇 ５０ｍＬ，密塞，称定重量，超声处理（功率
２５０Ｗ，频率５０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，再称定重量，用甲醇
补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

２２４　测定法　分别精密吸取对照品溶液与供试品
溶液各１０μＬ，注入液相色谱仪，测定，即得。
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２３　专属性试验　取样品（批号：１３０３３２３）与缺赤芍、
白芍阴性样品各１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，按拟
定的供试品制备方法制备供试品溶液和阴性对照溶

液。吸取上述两种溶液及芍药苷对照品溶液（０２２４
６２ｍｇ／ｍＬ）各１０μＬ，注入液相色谱仪。结果阴性对照
色谱图中在与芍药苷对照品相同的保留时间未出现无

芍药苷峰，说明阴性对照无干扰。见图４、图５、图６。

图４　芍药苷对照品的ＨＰＬＣ图谱

图５　宫连消颗粒的ＨＰＬＣ图谱

图６　阴性对照样品的ＨＰＬＣ图谱

　　由上图可知：阴性没有干扰。
２４　线性关系考察　分别精密吸取芍药苷对照品溶
液（０２２４６２ｍｇ／ｍＬ）１、２、４、６、８、１０μＬ，注入液相色谱
仪，测定，以峰面积积分值为纵坐标，芍药苷进样量

（μｇ）为横坐标，绘制标准曲线，求得回归方程：Ｙ＝１
２４１７４５１Ｘ

!

５９１０６，Ｒ＝０９９９９，结果见表１，图谱
见图７。

表１　对照品峰面积积分值与进样量关系

进样量（μｇ） 峰面积积分值

０２２４６４ ２８８４４８０６
０４４９２４ ５４６６７３７７
０８９８５６ １１０１３２５６８
１３４７８４ １６５３３５７４２
１７９７１２ ２２３１７７４４１
２２４６４０ ２７９０２２１２４

２５　重复性试验　取宫连消颗粒（批号：１３０３３２３），平
行６份，分别按正文供试品溶液制备方法制成样品供
试液，分别进样１０μＬ，测定芍药苷峰面积值，计算芍
药苷含量，计算其ＲＳＤ，结果见表２。

图７　芍药苷对照品的线性关系图

表２　样品的重复性试验结果

试验号
样品重量

（ｇ）
峰面积积分值

芍药苷含量

（ｍｇ／ｇ）
平均含量

（ｍｇ／ｇ）
ＲＳＤ
（％）

１ １００１７ １５１６２０９８４ ６１１９ ６０６３ ０５６
２ １００１５ １５００２６９１７ ６０５６
３ １０１１３ １５０７４６７９３ ６０２６
４ １００３４ １５０２１４５０４ ６０５２
５ １００１５ １４９６６０１２０ ６０４１
６ １００２１ １５０８１６２８２ ６０８４

２６　加样回收率试验　取已知含量的样品（批号：
１３０３３２３，含量：６０６ｍｇ／ｇ）０５ｇ，精密称定，分别加入
芍药苷适量，按正文供试品溶液制备方法制成加样回

收供试品溶液，按上文［含量测定］项下的色谱条件，

分别进样１０μＬ，以下列公式计算回收率，ＲＳＤ，结果见
表３。

回收率（％）＝测得量（ｍｇ）－样品中含量（ｍｇ）
加入对照品量（ｍｇ） ×１００％

表３　芍药苷加样回收率试验

编号
样品重量

（ｇ）
样品含量

（ｍｇ）
加标量

（ｍｇ）
测得量

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

１ ０５０３８ ３０５３０３０３２４６０７７５９９７４ ９７３５ １６１
２ ０５０５２ ３０６１５３０３２４５９８２９９６３４
３ ０５０２８ ３０４７０３０３２４６００４４９７５３
４ ０５０１６ ３０３９７３０３２４５９６０２９６３１
５ ０５０４１ ３０５４８３０３２４６０４７２９８６８
６ ０５０６３ ３０６８２３０３２４６９６４７９５５２

　　试验结果表明：回收率在９５％ ～１００％之间，准确
度试验良好。

表４　稳定性试验结果

试验序号
试验时间

（ｈ）
芍药苷峰面积积分值 平均峰面积值

ＲＳＤ
（％）

１ ０ １５０９６６７２１ １５０６８０８４３ ０１８
２ ２ １５０３３０３５６
３ ４ １５０５５９７３４
４ ６ １５０７６４３５１
５ ８ １５０４７５５０２
６ １０ １５０９８８６９５

２７　稳定性试验　取样品１份（批号：１３０３３２３），按正
文供试品溶液的制备方法制备供试品溶液供试液，每

隔２ｈ进样１０μＬ，测定峰面积值，计算其ＲＳＤ，共测定
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１０ｈ，结果见表４。
结果表明：样品供试液在１０ｈ内稳定性良好。

２８　样品测定　取样品约１ｇ，精密称定，按质量标准
上文［含量测定］项下操作，结果见表５。

表５　样品测定结果

批号
取样量

（ｇ）
峰面积值

芍药苷含量

（ｍｇ／ｇ）
平均含量

（ｍｇ／ｇ）
１３０３３２１ １００５４ １４３３６７６５１ ５７６５ ５７６

１００４３ １４２９４２３８９ ５７５５
１３０３３２２ １００５６ １２７９４２０１４ ５１４７ ５１２

１００４１ １２６５８０３５ ５１００
１３０３３２３ １００３８ １５０３６７６３８ ６０５５ ６０６

１００２９ １５０２２６４８４ ６０５５

　　以上三批宫连消颗粒中芍药苷的含量在５１２～
６０６ｍｇ／ｇ，考虑到原料来源的差异，再加上样品批次
比较少，因此在最低含量的基础上，再下浮３０％，即暂
定宫连消颗粒中含赤芍、白芍以芍药苷计，含量不得少

于３５０ｍｇ／ｇ。
３　讨论

中药制剂作为一种特殊药品，广发应用于临床，但

其质量标准建立复杂，难以达到与临床疗效具有一致

性的质量标准，中药制剂质量控制方法关系着中药的

发展，是中药材扩大市场的重要课题及任务［２－３］。宫

连消颗粒属于中药颗粒剂，以赤芍、白芍为君药，同时

含有丹参、酒山茱萸、盐续断、陈皮等１５味中药材，且
赤芍、白芍、盐续断、酒山茱萸药材的含量与临床疗效

密切相关，故本研究选取赤芍、白芍、盐续断、酒山茱萸

４种药材为主要鉴别药材。
赤芍、白芍的 ＴＬＣ鉴别方法参照《中华人民共和

国药典》２０１０年版第一部，选择硅胶 Ｇ板，以三氯甲烷
－乙酸乙酯－甲醇－甲酸（４０∶５∶１０∶０２）为展开剂，喷
以５％香草醛硫酸溶液，加热显色蓝紫色斑点，且阴性
药材无干扰。盐续断 ＴＬＣ鉴别方法选择正丁醇 －醋
酸－水（４∶１∶５）的上层溶液为展开剂，喷１０％硫酸乙
醇溶液，１０５℃加热至斑点显色清晰，置日光和紫外光
灯（３６５ｎｍ）下检视，与中国药典鉴别方法一致，且分
离度佳，重现性好，显色清晰。酒山茱萸 ＴＬＣ方法以
马钱苷作为对照品，照薄层色谱法进行试验，由于阴性

对照有干扰，故未采用药典方法，而是选择以乙酸乙酯

－乙醇－冰醋酸（５０∶１０∶１）为展开剂，喷以５％香草醛
硫酸溶液，在１０５℃加热至斑点显色，该方法不仅排除
了干扰，且分离度佳，重现性好［４－７］。

芍药苷的ＨＰＬＣ含量测定方法，药典方法为以十
八烷基硅烷键合硅胶为填充剂，甲醇 －００５ｍｍｏｌ／Ｌ

磷酸二氢钾溶液（４０∶６５）为流动相，检测波长为 ２３０
ｎｍ［８－１３］，且进行重复性试验、专属性试验等，具体方法
参照文献［１４－１６］，因宫连消颗粒成分复杂，本研究选择

以乙腈－０１％磷酸溶液（１４∶８６）为流动相，分离度良
好，专属性试验良好，无杂质峰干扰芍药苷的测定，且

重复性试验良好，加样回收率稳定，提取液稳定，不同

批次含量测定结果显示均在５１２～６０６ｍｇ／ｇ，由此可
暂定宫连消颗粒中含赤芍、白芍以芍药苷计，含量不得

少于３５０ｍｇ／ｇ。
综合分析，本方法具有简便、快速、分离度及重现

性好等优点，可准确测定芍药苷总量，可用于宫连消颗

粒的质量控制方法。
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