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摘要　目的：建立医疗机构制剂玉夏胶囊的质量控制标准。方法：采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对玉夏胶囊中防己、莱菔子进行

定性鉴别研究；采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法对玉夏胶囊中的粉防己碱和防己诺林碱进行定量研究。结果：薄层色谱中阴

性样品均无干扰，专属性强；防己诺林碱在２４～８４μｇ／ｍＬ范围内峰面积与浓度呈现良好的线性关系，ｒ＝０９９９２，平均回

收率为１０２３％，ＲＳＤ＝２５７％；粉防己碱在３４５～２０７０μｇ／ｍＬ范围内峰面积与浓度呈现良好的线性关系，ｒ＝０９９９９，平

均回收率为１０２３％，ＲＳＤ＝２５７％。结论：本实验建立的方法简便、快捷、准确、重现性好，可用于玉夏胶囊的质量控制。
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　　玉夏胶囊为２０１０年注册的医疗机构制剂，临床
疗效确切。玉夏胶囊由莱菔子、防己、玉米须等中药

组成，具有清肝泻火，化痰利湿之功，主要用于痰湿

类证高血压病的治疗，症见胸闷气短、头昏眩晕、体

胖倦怠等。本文作者结合处方组成并通过查阅相关

文献对制剂中的防己、莱菔子进行了薄层鉴别研究，

对防己中的粉防己碱和防己诺林碱进行了含量测定

研究，建立了简单准确、稳定可靠的质量控制方法，

从而为更好地控制玉夏胶囊的质量提供理论依据。

１　材料与方法
１１　材料　Ａｇｉｌｅｎｔ１２００高效液相色谱仪（美国Ａｇ
ｉｌｅｎｔ公司）；ＸＰ２０５电子分析天平（梅特勒托利多
仪器（上海）有限公司）；薄层板均为青岛海洋化工

厂生产的硅胶 Ｇ薄层板（供 ＴＬＣ用）。样品由芜湖
市中医医院制剂室生产（批号分别为：１３１１１３、
１３１１１４、１３１１１５）；莱菔子对照药材购自中国食品药

品检定研究院（批号：１２１０７４２０１００２）；粉防己碱对
照品购自中国食品药品检定研究院（批号：１１０７１１
２００７０８）；防己诺林碱对照品购自中国食品药品检定
研究院（批号：１１０７９３２０１００２）。
１２　方法
１２１　薄层鉴别
１２１１　防己［１］的鉴别　取玉夏胶囊内容物约２
ｇ，加入３０ｍＬ乙醇，加热回流１ｈ，放冷，滤过，将滤
液蒸干，加入４ｍＬ乙醇将残渣溶解，得到供试品溶
液。取粉防己碱对照品适量，加入乙醇制成对照品

溶液（浓度为１ｍｇ／ｍＬ）制得粉防己碱对照溶液。另
取除防己以外的其他各味药材按处方比例制得玉夏

胶囊阴性样品，并称取约２ｇ的阴性样品，用与制备
供试品溶液同一方法制得阴性对照液。分别吸取上

述制得的三种溶液各５μＬ，点于同一硅胶 Ｇ薄层板
上，以环己烷三氯甲烷丙酮甲醇（１０∶６∶１∶１）为展
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开剂，用氨水饱和１５ｍｉｎ，展开，取出，晾干，喷以稀
碘化铋钾试液显色。

１２１２　莱菔子的鉴别　取约１ｇ的玉夏胶囊内容
物，加入３０ｍＬ乙醚，加热回流１ｈ，弃去乙醚液，将
药渣挥干，加入２０ｍＬ甲醇，然后再加热回流１ｈ，放
冷至室温，过滤，将滤液蒸干，所得残渣加入３ｍＬ甲
醇溶解，即得玉夏胶囊供试品溶液。取约１ｇ的莱
菔子对照药材，加入３０ｍＬ水煎煮１ｈ，滤过，滤液用
乙醚提取２次，２０ｍＬ／次，弃去乙醚液，将水溶液蒸
干，残渣加入１ｍＬ甲醇使其溶解，即得到莱菔子对
照药材溶液。取除莱菔子以外的其他各味药材按处

方比例制得的阴性样品，并称取约１ｇ的莱菔子阴
性制剂，用与制备供试品溶液同一方法制得阴性对

照液。在同一硅胶Ｇ薄层板上，分别吸取上述制得
的三种溶液各５μＬ进行点样，用乙酸乙酯甲酸水
（１０∶２∶３）的上层溶液进行展开，展开后取出晾干，置
碘蒸气中显色。

１２２　含量测定
１２２１　色谱条件　色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｐｉｓｅｐｌｕｓ
Ｃ１８（４６ｍｍ×１５０ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈∶０１５％
三乙胺水溶液 ＝５５∶４５；柱温：３０℃：流速：１０ｍＬ／
ｍｉｎ；检测波长：２８０ｎｍ。
１２２２　对照品溶液的制备　分别精密称取适量
的粉防己碱和防己诺林碱对照品，然后加入甲醇制

得每１ｍＬ含粉防己碱６０μｇ、防己诺林碱４０μｇ的
混合溶液。

１２２３　样品溶液的制备　精密称取约１ｇ玉夏胶
囊内容物，置具塞锥形瓶中，精密加入５０ｍＬ０５％
三乙胺甲醇溶液，密塞，称定重量，超声处理（功率

３５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷至室温，再称定锥
形瓶重量，并对其减失的重量用０５％三乙胺甲醇
溶液进行补足，然后摇匀、过滤，精密量取１ｍＬ续滤
液，放置１０ｍＬ的量瓶中，加流动相至刻度。
１２２４　空白对照试验　取除防己以外的其他味
饮片，按照玉夏胶囊相同的制备工艺制得缺味防己

阴性制剂，按“１１２２３”项下方法制成空白对照样
品溶液。进样体积为１０μＬ。
１２２５　线性关系考察　取适量防己诺林碱和粉
防己碱对照品加入甲醇分别制成各自系列浓度对照

品溶液。防己诺林碱为：２４、３６、４８、６０、７２、８４μｇ／
ｍＬ；粉防己碱为：３４５、６９、１０３５、１３８、１７２５、２０７
μｇ／ｍＬ。按照“１２２１”项下的色谱条件进行进样，
进样体积均为１０μＬ。记录各对应的峰面积。
１２２６　精密度试验　取批号为１３１１１３的玉夏胶

囊样品溶液，按“１２２１”项下的色谱条件进行检
测，连续６次自动进样，记录相应的峰面积。
１２２７　稳定性试验　取批号为１３１１１３的玉夏胶
囊样品溶液，分别于０ｈ、２ｈ、４ｈ、６ｈ、８ｈ、１０ｈ进行
进样，记录相应的峰面积。

１２２８　重复性试验　精密称取批号为１３１１１３的
玉夏胶囊样品共５份，按“１２２３”项下方法对样品
进行处理，在“１２２１”项色谱条件下进行含量测
定，分别计算样品中防己诺林碱及粉防己碱的含量。

１２２９　加样回收率试验　取约１ｇ玉夏胶囊，精
密称定６份，分别精密加入适量防己诺林碱及粉防
己碱对照品，置具塞锥形瓶中，其余按照“１２２３”
项下样品溶液的制备方法制得玉夏胶囊供试品溶

液。将各份样品溶液分别在“１２２１”项色谱条件
下进行含量测定。

１２２１０　样品测定　精密称取三批样品内容物
（批号分别为 １３１１１３、１３１１１４、１３１１１５）约 １ｇ，按
“１２２３”项下样品溶液的制备方法，制成玉夏胶囊
样品溶液。按“１２２１”项下的色谱条件对各批玉
夏胶囊样品进行含量测定，分别计算各样品中防己

诺林碱和粉防己碱的含量。

２　结果
２１　薄层鉴别
２１１　防己的鉴别　由薄层色谱图１可知，样品在
与粉防己碱对照品色谱相应的位置上，具有相同颜

色的斑点，但是阴性对照液并无此斑点。

２１２　莱菔子的鉴别　由薄层色谱图２可知，样品
在与莱菔子对照药材色谱相应的位置上，具有相同

颜色的斑点，但是阴性对照液并无此斑点。

图１　防己薄层色谱图　　图２　莱菔子薄层色谱图
注：１粉防己碱对照品　２样品　　注：１莱菔子对照药材　２样品

　　３阴性　　　　　　　　　　　　３阴性
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２２　含量测定
２２１　空白对照试验　由图３可知在与防己诺林
碱（约９９ｍｉｎ）和粉防己碱（约１７７ｍｉｎ）相同的色
谱峰位置上没有假阳性峰出现，可见空白无干扰，选

取该指标专属性强。

图３　玉夏样品色谱图
注：（Ａ　防己诺林碱　Ｂ　粉防己碱　Ｃ　样品　Ｄ　阴性样品）

２２２　线性关系考察　以峰面积为纵坐标（Ｙ），相
应进样浓度为横坐标（Ｘ），绘制标准曲线。防己诺
林碱的回归方程 Ｙ＝６２１９１Ｘ＋８１２１，ｒ＝０９９９２，
结果表明防己诺林碱在２４～８４μｇ／ｍＬ范围内线性
关系良好；粉防己碱的回归方程 Ｙ＝６０３３２Ｘ＋
３２４，ｒ＝０９９９９，结果表明粉防己碱在 ３４５～２０７
μｇ／ｍＬ范围内线性关系良好。
２２３　精密度试验　防己诺林碱ＲＳＤ＝０８８％；粉
防己碱ＲＳＤ＝００７％，结果表明该方法精确度高，符
合要求。

２２４　稳定性试验　防己诺林碱ＲＳＤ＝２５７％，粉
防己碱ＲＳＤ＝０２９％，结果表明玉夏胶囊样品溶液
在１０ｈ内稳定性保持良好。
２２５　重复性试验　防己诺林碱ＲＳＤ＝１２１％；粉
防己碱ＲＳＤ＝０２％，结果表明该方法重复性好，符
合要求。

２２６　加样回收率试验　结果表明防己诺林碱和

粉防己碱在本实验条件下，加样回收率良好，符合测

定要求。详细结果分别见表１和表２。

表１　防己诺林碱加样回收实验结果

称样量

（ｇ）
测得量

（μｇ）
样品含量

（μｇ）
加标量

（μｇ）
加样回收率

（％）
平均值

（％）
ＲＳＤ
（％）

０９８９３ ４３６３０ １７１５ ２７２ ９７４ １０２３０ ２５７
０９９９１ ４５１０３ １７１４ ２７２ １０２８
０９９７２ ４５２５５ １７１１ ２７２ １０３５
０９９４１ ４５１５５ １７０６ ２７２ １０３３
０９９７７ ４５７７０ １７１２ ２７２ １０５３
０９９４２ ４４９９５ １７０６ ２７２ １０２７

表２　粉防己碱加样回收实验结果

称样量

（ｇ）
测得量

（μｇ）
样品含量

（μｇ）
加标量

（μｇ）
加样回收率

（％）
平均值

（％）
ＲＳＤ
（％）

０９８９３ ５４９３４ ３７６１ １８ ９６２ １０２３０２５７
０９９９１ ５６４９４ ３７９９ １８ １０２８
０９９７２ ５６６８８ ３７９１ １８ １０３５
０９９４１ ５６７０１ ３７８０ １８ １０３３
０９９７７ ５７５９６ ３７９３ １８ １０５３
０９９４２ ５６６９３ ３７８０ １８ １０２７

２２７　样品测定　三批玉夏胶囊样品含量测定结
果见表３。

表３　防己诺林碱及粉防己碱的含量

批号 １３１１１３ １３１１１４ １３１１１５

防己诺林碱含量（％） １８２ １８５ １８７
粉防己碱含量（％） ３６８ ３７３ ３７６

两种生物碱总含量（％） ５５０ ５５８ ５６３

３　讨论
玉夏胶囊组方中玉米须与防己为君药。玉米须

主要成分为脂肪油、挥发油、树胶样物质等［２］，１９７７
版中国药典［３］中收纳了玉米须，但至１９８５版中国药
典起删除了此味药材，未查阅到对其进行含量测定

的报道。防己主要成分为生物碱［４８］，其明显的降压

作用［９１３］现已得到认同。所以本方选择测定防己中

的粉防己碱和防己诺林碱含量来控制玉夏胶囊的质

量。

在色谱条件的选择上，药典采用的方法为乙腈
甲醇水冰醋酸（４０∶３０∶３０∶１）（每１００ｍＬ含十二烷
基磺酸钠０４１ｇ），此条件使用盐类极易堵塞损伤色
谱柱及高效液相色谱仪所以未考虑使用。通过查阅

相关文献［１４１９］并对色谱条件进行反复比较研究最终

确定的流动相条件为乙腈０１５％三乙胺溶液
（５５∶４５）。此色谱条件下峰型好，分离度高，条件稳
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定可靠，能够满足含量测定的要求。
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