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药物分析
·

∀ #
一

∃ #%& 测定展筋丸中士的宁与马钱子碱的含量

鱼爱和
,

张兰华
,

杨 玉英∋中国人民解放军第 � ( 医院
,

北京 (�� �)!∗

摘要 目的
+
建立 自制中药制剂展筋九中马钱子质量控制的方法

。

方法 + 采用 ∀ # 一 ∃ #%& 法测 定马钱子 中

士的宁与马钱子碱的含量
。

色谱柱为 , −. // 0−1 ∀ #2
, 3

柱 4 以 (� 5 5 67 8 % 碳酸氢按溶液 ∋浓氨水调 9 ∃ 至 )
:

;∗
一 乙睛 ∋< ; + � ; ∗为流动相

,

检测 波长为 � ;  = 5
,

柱温 >; ℃ 4展筋丸样品采用碱化后
,

以三氯甲烷冷浸过夜
、

超

声处理提取
。

结果 + 线性范围士的宁为 �
:

!> � 一 �
:

( �此
、

马钱子碱为 �
:

>3 3 一 (
·

)! �此
。

士的宁回收率为

/6 6
:

�> ?
,

∀ ≅Α 为 �
:

�  ?
,

马钱子回收率为 ))
:

!( ?
,

∀ ≅Α 为 �
:

!( ?
。

结论 + 本法快速
、

准确
、

重现性好
,

可

用 于展筋丸中马钱子的质量控制
。
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展筋丸是我院临床沿用 >� 余年的自制蜜丸
,

由

马钱子等数十味中药组成
,

有活血化疲壮骨
、

驱风散

寒止痛
、

扶正益肾通络之功效
,

适用于风寒湿侵袭经

络
、

肌肉
、

筋骨
、

关节等痛症
,

疗效确切
。

为有效控制

展筋丸质量
,

作者建立了以反相高效液相色谱测定

制剂中马钱子碱与士的宁含量的方法
,

现报告如下
。

( 仪器与材料

] 0 /. / ≅ Χ 770 = . . ∃ #%& 系统
,

组成
+ ] 0 Δ. /≅ �  ) ;

分离单元
,

] 0Δ ./ Γ � )? 二极管阵列检 测器
,

∴ 5
Ζ

#6 Ψ ./ 色谱管理系统 4 十的宁
、

马钱子碱对照品 ∋中

国药品生物制品检定所
,

含量测定 ∗ 4 展筋丸 ∋�
:

 彭

丸
,

本 院 中 药 制 剂 室
,

批 号 � ; � � � �
,

� ; � > � 3
,

�; �; (> ∗ 4 乙睛为色谱纯
,

其他试剂均为分析纯
。

作者简介
+ 鱼爱和 ∋() ; �

一

∗
,

女
,

主任药师
:

−. 7
+

∋� (� ∗  >!  � <)
,

∴
一

5 0 Ε7+ ΗΛ 0 ΕΙ . _ �  >
:

= . ⎯
:

� 方法与结果

�
:

( 色谱条件与检测 方法 色谱柱为 ] 0Δ . /≅
公司

, − . // 0 −1
= 9&

, 3

∋ (; 6 5 5 Ξ >
:

Β 5 5
,

; 林5 ∗ 柱 + 以

(� 5 5 6 α % 碳酸氢按溶液 ∋浓氨水调 9 ∃ 至 )
:

;∗
一 乙

睛 ∋<; + �; ∗为流动 相
,

检 测波长 为 � ;  = 5
,

柱 温

>; ℃
,

进样 (� 林%
。

在此色谱条件下
,

供试品色谱中

士的宁
,

马钱子碱与其他成分得到较好分离
,

其色谱

峰保留时间与相应对 照品一致 ∋图中峰 (
,

峰 � ∗
。

采用二极管阵列检测器对士的宁与马钱子碱纯度进

行检查
,

结果两者峰纯度均符合规定
。

理论板数按

士的宁峰计算应不低于 > �� �
。

�
:

� 空白实验 依处方中药味的比例
,

自配不含马

钱子粉的丸剂
,

按制备方法制成空白溶液
,

高效液相

色谱表明
,

在与士的宁和马钱子碱对照品相同位置

处无干扰
+

�
:

> 对照品溶液的制备 分别精密称取士的宁对

照品  5 Β
,

马钱子碱对照品 Γ 5 Β
,

分别置 (� 5 % 量瓶
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:

 

中
,

加三氯甲烷适量使溶解
,

加甲醇稀释至刻度
,

摇

匀
。

分别精密量取 Ν 5 %
,

置 同一 (� 5 % 量瓶中
,

用 甲

醇稀释至刻度
,

摇匀
,

即得
。

加适量三氯甲烷溶解
,

并稀释至刻度
。

再分别精密

吸取 (
、

�
、

>
、

!
、

Γ 5 7
二

置 Μ⊥5 % 量瓶 中
,

加 甲醇定容
。

分别吸取各对照 品溶液 (� 林% 注人高效液相色谱

仪
,

依法测定峰面积
,

以进样量为横坐标
,

峰面积为

纵坐标
,

绘制标准曲线
。

士的宁的回归方程为
+ Π δ

�
:

; � < ) Ξ > Ξ (�  尤
一 ) ) ) ; ) ) Ξ Ξ6

! ,

相关系数
厂 δ

�
:

) ) ) ) + 马钱子碱 的 回归方 程为 Π δ (
:

 ; > ) ; Ξ

76
 Ξ 一 >

:

� <  ! ; � Ξ (� ! ,

相关系数
+ δ �

:

) ) ) )
。

上述

结果表明
,

士的宁在 �
:

! >�
一 �

:

(  � 林Β 范围内
、

马钱

子碱在 �
:

>3 3 一 (
:

)! � 林Β 范围内线性关系良好
。

�
:

 精 密度试验 分别精密吸取同一供试品溶液
,

进样 (� 林%
,

连续重复进样  次
,

士的宁峰面积平均

值为 � ! � ( > ! ;
:

<
,

尺;口 为 (
:

>( ? 4 马钱子碱峰面积

平均值为 ( (; � ( >
:

�
,

∀≅ Α 为 (
:

� <? ∋见表 7∗
二

47
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对照品 ∃#%& 色谱

7 一 马钱子碱
4 � 一 士的宁

表 ( 展筋丸精密度试验结果

成分 峰面积
平均峰
面积

刀;刀∋努 ∗

十的宁 � ! � )3 � >) ( (>3
、

� !(� �;3

� ! (� >!<
、

� >)> 胆〕
、

� !自〕>��

马钱子碱 Οβ <� �发
、

β( >> 肠3
、

βΜ科 腮�

( (印 肠7
、

( (!� !3;
、

( ( (田 7

� !�( >!; <

』(;� 】份
:

�

7∋你众仅仪�∋������

�
一

�∋∗ !刀�  刀� 3 力� (�刀� (�刀� (!
:

� � ( 刀�

图 � 展筋丸 ∃#%& 色谱图

( 一 马钱子碱 4� 一 士的宁

�
:

! 供试品溶液的制备 取本品适量
,

加等量硅藻

土
,

研细研匀
,

取约 ! )
,

精密称定
,

置具塞锥形瓶中
,

加氢氧化钠试液 Γ5 %
,

混匀
,

放置 >� 5 Ε=
,

精密加人

三氯甲烷 �� 5 %
,

密塞
,

称定重量
,

冷浸 (� 一
�! Ι

,

超

声处理 >� 5 Ε=
,

再称定重量
,

用三氯甲烷补足减失的

重量
,

摇匀
,

分取三氯甲烷提取液
,

用铺有少量无水

硫酸钠的滤纸滤过
,

弃取初滤液
,

精密量取续滤液

> 5 %
,

置 (� 5 % 量瓶中
,

用甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

即

得
。

�
:

; 线性 关 系考察 精密称取 士 的 宁对照 品

(�
:

Γ5 Β 与马钱子碱 )
:

< 5 Β
,

分别置 �; 5 % 容量瓶 中
,

�
:

< 稳定性试验 取供试品溶液分别于配制后 7
、

 
、

! 3
、

< � Ι 依 法 测 定
,

士 的 宁 峰 面 积 平 均 值 为

� ! < � ! � !
,

尺Γ刀 为 (
:

3 �? 4 马钱子碱峰面积平均值

为一� � ; < � ;
:

;
,

尺Γ刀 为 一  ; ? ∋见表 � ∗
。

结果表

明
,

供试品溶液在 < � Ι 内基本稳定
。

�
:

3 重复性试验 分别精密称取同一批样品 ; 份
,

按前述方法测 定
,

士的宁 ; 份测定结果分 别为
+

7
:

) ! = 7

岁丸
,

7
:

3 3 5 岁丸
,

7
:

3 < 5岁丸
,

(
:

) > 5 群丸
,

(
:

33 5 岁丸
,

求得其平均 含量 为 (
:

)� 5 群丸
,

兄Γ刀

为 7
,

<( ? 4 马钱子碱 ; 份测定结果分别为
+ (

:

!� 5 岁

丸
,

(
:

> 5 群丸
,

(
:

>  5 岁丸
,

(
:

> ) 5 群丸
,

(
:

> < 5 留

丸
,

求 得 其 平 均 含 量 为 (
:

>3 5 留丸
,

∀ ≅Α 为

(
:

3 ; ?
。

表 � 展筋丸稳定性试验结果峰面积

成分
峰面积

平均峰面积 ∀ ≅Α ∋铸 ∗

士的宁

马钱子碱

� ; �) )! �

( �> ! 3�∋∗

� ! 3� 3) 3

( �� � (; >

� ! ;� ) < 

( () 3 > � 

� ! �; 3 3�

( (3)  �!

� ! < � ! �! (
‘

3�

( � �; <� ;
:

3 (
:

 ;

�: ) 回 收率试验 精取 已知 含量 的样 品 ∋批号

� ; � � � � 的展筋丸士的宁含量为 (
:

) � 5 扩丸
,

马钱子

碱含量为 (
:

>3 5 盯丸 ∗约 ( )
,

分别精密加人士的宁
、

马钱子碱对照品一定量
,

依供试品制备方法制备样
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品溶液
。

依法测定
,

计算回收率
,

结果见表 >
,

!
。

表 > 展筋丸中士的宁回收率试验结果

试验号 取样量∋Β ∗ 加人量 ∋? ∗ 实测值∋5 Β ∗ 回收率 ∋? ∗ 平均回收率∋? ∗ ∀ ≅Α
‘
沦

:

� > � �

:

�� � ;
:

� >! ;

:

�! � (

:

� � ; ;

样品中含量∋5 Β ∗

>
:

� 3 �

>
:

� >< )

>
:

�< ; )

>
:

�) > <

>
:

�! < !

>
:

(; �

>
,

(; �

>
:

(; �

>
:

(; �

> ( ;�

 
:

! (< �

 
:

> ) 3 �

 
,

! ; � �
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!  3 )
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; � � (

) )
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) <

)  
:

; <

(� �
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3 >

(� �
:

3 �

(� (
:

) )

(� �
:

� >

表 ! 展筋丸中马钱子碱回收率试验结果

试验号 取样量∋Β ∗ 样 品中含量∋5 Β ∗

>
:

�  3 �

加人量∋? ∗ 实测值∋5 Β ∗ 回收率∋? ∗ 平均 回收率∋? ∗ ∀ ≅Α ?

】
:

� > � �

(
:

� � � ;

(
:

� >! ;

(
:

�! � (

(
:

� � ; ;

>
:

� >< )

>
:

� < ; )

>
:

� ) > <

>
:

�! < !

�
:

> ( ( ;

�
:

> ( ( ;

�
:

> ( ( ;

� > ( ( ;

�
:

> ( ( ;

!  < ; <

!
:

; ; ; (

!
:

< () �

!
:

< � < �

!
:

  3 >

) )
:

! (

=勺伪‘,一��
一�一气、一勺
� ,!!!∀#∃#∃!!

%
&

∃# 样品 测 定结 果 对三批展 筋丸 ∋ # ∀ # % # %
,

#∀ # ( % )
,

#∀ #∀ ∃(∗ 样品
,

按正文所述方法进行含量测

定
,

结果见表 ∀
。

表 ∀ 展筋丸含最测定结果

批号
士的宁 ∋ + 留丸 ∗ 马钱子碱 ∋ + 留丸 ∗

含量 平均值 含量 平均值
�,∃%」屯伟、−、−」弓# ∀# % # %

# ∀ # ( % )

# ∀# ∀ ∃(

∃
&

))

%
&

# .

% # ∀

∃
&

!%

%
&

∃#

%
&

#/

∃
&

! #

%
&

# )

%
&

# .

∃
&

( /

∃
&

∀ )

∃
&

∀ .

∃
&

( !

∃
&

∀ .

∃
&

∀ (

( 讨论

展筋丸中含有马钱子
,

其主要成分为士的宁与

马钱子碱
,

二者均为典型的
、

竞争性的甘氨酸突触后

膜抑制作用的拮抗剂
,

安全使用范围小
,

必须严格控

制每日剂量
。

为了保证药品质量
,

保证临床用药安

全
,

我们选用反相高效液相色谱法同时测定制剂中

士的宁与马钱子碱 的含量
,

达到了预期效果
。

% ## ∀ 版中国药典一部对含马钱子成方均以反相

高效液相色谱法测定士的宁含量 ∋ 例如舒筋丸 ∗0
‘〕

。

一般 1
2 )
柱 34 耐受范围为 % 一 )

,

所 以药典均以离子

对色谱法对 3, 5
较大的生物碱 ∋例如士的宁

,

马钱子

碱等 ∗进行分离
,

通过离子对试剂与生物碱形成中性

络合物达到分离的 目的
。

但含有离子对试剂的流动

相组成复杂
,

配制麻烦
&

柱子上的离子对试剂不易洗

净
,

故不易操作
。

我们在此试验中使用了一种新填

料
,

其 34 耐受范围为 ∃ 一 ∃%
,

对于 3, 5
值较大的生物

碱只需调节缓冲液的 34 值
,

使生物碱完全处于游离

状态
,

进而通过样品在固定相与流动相之间的分配系

数不同达到彼此分离的 目的￡’6
。

我们的试验也证实
,

此柱分离度好
,

流动相配制简单
,

出峰快速 ∋两种生物

碱的出峰时间分别为
7 马钱子碱 . + 8 左 右

,

士的宁

9+ 8 左右 ∗
,

色谱柱易清洗
。

升高柱温则能降低流动

相缓冲液比例过大造成柱压过高
。

对于供试品的制备
,

我们曾比较了回流加热提

取 %: 与冷浸过夜
、

超声处理 (# + 8 两种提取方法
,

结果二者无显著差别 由于后者操作简单易行
,

故

选择了冷浸超声法
。

参考文献
7

0 ; < 中国药典 % ## ∀ 版
,

一部「9」
&

% ## ∀ 7 . ( .
=

0% 〕 薛 燕
,

袁汉成
&

> ? 一 4?≅1 用于碱性生物碱的分离「Α;
&

药

物分析杂志
,

% # # (
,

% ( ∋ % ∗ 7 ! Β
&

收稿 日期 7 % # #∀ 一 ∃ ∃ 一 %!

4 ?≅1 法测定石韦中木犀草素的含量

张亚宁
’ ,

吴 博
’ ,

杨 吉刚
’ ,

青秀英
,

’ ,

郑一敏
“
∋;

&

重庆工学院生物工程学院 %##( 级本科
,

重庆 Β# ## ∀# Χ %
&

重庆工学院

生物工程学院天然药物实验室
,

重庆 Β # # # ∀# ∗

一
摘要

通讯作者
7青秀英

,

ΔΕ ;7 ∋叨 ∗胡肠% ((∀
,

Φ
一

+ 58; 7 Γ

确
∃∃ ∃. Η Ιϑ 8Κ

Ε

ΛΜ
·

∋Ν 含量
。

目的
7 用 高效液相 色谱法测定石 韦中木犀草素的

方法
7 采 用 Ο:8+ 5 ∋ ;Π Μ 1

; 7
柱 ∋ ∃∀ # + + Θ Β

&

. + +
,


