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杏香兔耳风质量标准研究

$

!毛晓敏!沈静琳!!江西中医学院 "##$ 级硕士研究生!南昌 %%###&"

$

!陈玲!武丽平!!江西中医药高等专科学校!抚州 %$$###"

关键词!杏香兔耳风!质量标准!薄层鉴别!高效液相色谱法!绿原酸

中图分类号!'"($)*!!文献标识码!+

!!杏香兔耳风为菊科植物铁灯兔耳风 !"#$%"&'&

(&)*+%"#","+",'$-&./或杏香兔耳风 !"#$%"&'& 0*&1*&#$

23&(4/的干燥全草# 主产婺源$德兴$景德镇$宜春

等地# 为%江西省中药材标准&*,,& 年版收载# 杏香

兔耳风含有皂苷$生物碱$酚类$黄酮类和香豆素类

成分'*(

# 现代研究表明杏香兔耳风含绿原酸$无羁

萜酮$羊齿烯醇$三十二烷酸$二十六醇$

!

谷甾醇)还

含有黄酮类$倍半萜内酯$丁香烯和豆甾醇等'"(

# 绿

原酸为杏香兔耳风的有效成分之一*是质量控制的

重要指标# 具有抑制透明质酸酶$抗菌抗病毒$保肝

利胆等多种生物活性*原质控标准中仅有性状及两

个理化鉴别*无定量指标# 为此*我们对杏香兔耳风

的质量标准进行研究*增加了该药的薄层色谱鉴别*

并采用-./0法对药材中的绿原酸进行了含量测定*

经方法学考察*本法操作简便*专属性和重现性良

好#

*!仪器与试药

*)*!仪器!岛津/01*#+234高效液相色谱仪!岛津

公司")5"### 色谱数据工作站!浙江大学智能信息

工程研究所")26$#*# 超纯水机!南昌桃源水处理设

备厂")+2%%# 柱温箱 !天津奥特赛斯仪器有限公

司")超声波清洗器 78""##!上海必能信超声有限公

司*功率 (# 9*频率 :# ;-<") =>22/>'12?/>@@

+871"&:17型电子天平!瑞士"),%, 薄层制板器!重

庆南岸贝尔德仪器技术厂")微量进样器!上海安亭

微量进样器厂")2A1*,#* 型紫外可见分光光度计

!北京普析"#

*)"!样品与试剂!绿原酸对照品!含量测定用*

**#B:%1"##"*""*由中国药品生物制品检定所提供)

杏香兔耳风药材由江西京通美联药业有限公司提供

!产地广西")聚酰胺薄膜!薄层层析用" !浙江省台

州市路桥四甲生化塑料厂"*硅胶 -!中国青岛海洋

化工集团公司"*试剂除 -./0用甲醇为色谱纯外*

其他均为分析纯#

"!薄层鉴别试验'%(

供试品溶液的制备+取本品粉未 : C*加 B#D乙

醇 *## E/*加热回流 *): 小时*放冷*滤过*滤液蒸至

无醇味*加水 "# E/*用稀盐酸调节 4-值至 "*滤过*

滤液用乙酸乙酯提取 " 次*每次 "# E/*合并提取液*

蒸干*残渣加甲醇 * E/使溶解*作为供试品溶液#

对照品溶液的制备+取绿原酸对照品加甲醇制

成每 * E/含 * EC的溶液*作为对照品溶液#

吸取上述两种溶液各 "

"

/*分别点于同一聚酰

胺薄膜上*以异丙醇1甲酸!*#+#):"为展开剂*展开*

取出* 晾干*置紫外光灯!%&: FE"下检视# 供试品

色谱中*在与对照品色谱相应的位置上*显相同颜色

的荧光斑点!'G值约为 #)$"*本法可用于鉴别杏香

兔耳风药材#

%!绿原酸含量测定

%)*!色谱条件!色谱柱+@HIEJFKHL2=0

*(

?@7 柱!:

"

E*"## EEM$)& EE"# 流动相+甲醇1水1冰醋酸1三

乙胺!*(N(:N*N#)%"# 检测波长+%"B FE# 流速+

*)# ELOEHF# 柱温+室温 # 理论塔板数按绿原酸峰

计算不得低于 % ####

%)"!对照品"供试品溶液的制备!绿原酸对照品溶

液的制备+精密称取绿原酸对照品适量*置棕色量瓶

中*加 :#D甲醇制成每 * E/含 "#

"

C的溶液*即得#

供试品溶液的制备+取本品粉未适量*精密称

,$B,

56!78965:;<7!= :>?<!@6?6:7!= 2-67ABACA@6267A
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定*置 *## E/具塞锥形瓶中*精密加入加 :#D甲醇

:# E/*称定重量*超声提取 %# 分钟*放冷*称定重

量*加 :#D甲醇补足减失的重量*摇匀*滤过*弃去初

滤液*取续滤液作为供试品溶液#

制得的绿原酸对照品溶液和供试品溶液均在 *#

P以下保存#

%)%!检测波长的确定!取绿原酸对照品溶液*以

:#D甲醇为空白*用2A1*,#* 紫外分光光度计于 "##

Q$## FE范围内*进行光谱扫描*由光谱扫描图可

见*绿原酸在 %"B FE波长处有吸收峰*与参考文献

一致'$(

# 另取绿原酸对照品溶液$供试品溶液各 "#

"

/*进行-./0测定*结果供试品与对照品保留时间

一致*并且供试品中绿原酸与其它组分能良好分离*

分离度R*):*故确定检测波长为 %"B FE#

%)$!绿原酸线性关系考察!分别精密量取绿原酸

对照品溶液!:#)&#

"

COE/"* E/$" E/$$ E/$& E/$

( E/*置 *# E/量瓶中*加 :#D甲醇稀释至刻度# 分

别精密吸取 "#

"

/*依次进样*测定峰面积*以浓度

!

"

COE/"对峰面积进行线性回归*得回归方程+.S

"& :%,DT**# "B**S#),,, &# 表明绿原酸在 :)#& Q

:#)&#

"

COE/范围内有良好的线性关系#

%):!稳定性试验!精密吸取供试品溶液 "#

"

/*分

别于 # 小时$" 小时$$ 小时$( 小时和 "$ 小时进样测

定*结果供试品溶液的稳定性良好*在 "$ 小时以内

测定结果稳定#

%)&!重复性试验!对同一批样品*分别取 & 份*照

上述方法试验*测定样品中绿原酸含量*结果样品中

绿原酸含量的 '7@为 *)&%D*表明本法重现性良

好#

%)B!回收率试验!采用加样回收法*精密称取已知

含量的同一杏香兔耳风粉未 & 份!绿原酸含量 #)(&

ECOC"*分别精密加入绿原酸对照品 :#D甲醇溶液

!(B)&

"

COE/"适量*按上述方法进行测定*结果表

明*本法回收率良好*见表 *#

表 *!回收率试验结果

实验号
样品中绿原
酸量!EC"

加入绿原酸
量!EC"

测得绿原酸
量!EC"

回收率
!D"

平均值
!D"

<B@

!D"

* #):"( " #)%:# $ #)(&B * ,&)B*

" #):$% & #)%:# $ #)((& B ,B),#

% #):%B ( #)$%( # #),B# B ,()($ ,()#% *)#%

$ #):*( # #)$%( # #),:% " ,,)%&

: #):#: " #):": & *)#"* $ ,()"*

& #)$($ $ #):": & #),,$ , ,B)*%

%)(!样品的含量测定!分别精密称取不同批次的

杏香兔耳风药材*照上述方法测定*杏香兔耳风药材

中绿原酸的含量分别为!D"+#)#(&$#)#""$#)#$%$

#)#&$$#)*%:#

$!讨论

薄层鉴别中*供试品溶液制备采用调节 4-值至

"*过滤*滤液再用乙酸乙酯提取的方法*可以减少背

景干扰# 曾尝试中国药典 "### 年版一部金银花项

下绿原酸鉴别的薄层板与展开剂*即薄层板为以

0=015I为黏合剂的硅胶 -板*展开剂为醋酸丁酯1

甲酸1水!BN"):N"):"的上层溶液*但背景干扰大*

斑点不明显# 后参考有关文献采用聚酰胺薄膜*展

开剂采用异丙醇1甲酸!*#N#):"*结果'G值合适*斑

点清晰#

含量测定中*曾对样品超声提取时间进行考察*

结果表明*超声 %# 分钟即可以提取完全# 曾采用乙

腈1#)$D磷酸溶液!*%N(B"$甲醇1"D冰醋酸!*%N

(B"流动相*经实验*以本文所述流动相分离效果较

好#

本试验对杏香兔耳风进行了薄层色谱鉴别*并

采用高效液相色谱法测定药材中绿原酸的含量*所

用方法操作简便*专属性和重现性良好*可用于控制

杏香兔耳风药材的质量*并为杏香兔耳风风制剂的

质量控制提供了参考#
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