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蒙药蒙根窍吉散质量标准中含量测定方法的建立
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［摘要］　目的：建立高效液相色谱法，测定蒙药蒙根窍吉散中槲皮素、异鼠李素及儿茶素的含量。方法：槲皮
素、异鼠李素含量测定色谱柱为ＤｉａｍｏｎａｓｉｌＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ），流动相甲醇０４％磷酸（４７∶５３）等度洗

脱，儿茶素色谱柱为ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ），流动相Ａ乙腈乙酸００３ｍｏｌ·Ｌ
－１乙二胺四乙

酸水（９∶２∶０２∶８８８）溶液，流动相Ｂ乙腈乙酸００３ｍｏｌ·Ｌ－１乙二胺四乙酸水（８０∶２∶０２∶１７８）溶液梯度洗脱，检测
波长分别为３７０、２７８ｎｍ，柱温分别为２５、３５℃，流速均为１０ｍＬ·ｍｉｎ－１。结果：槲皮素、异鼠李素及儿茶素分别
在０２８３８～１４１９１、０２８０９～１４０４６、０１１５５～１１５５５μｇ（ｒ＝０９９９）范围内线性关系良好，平均回收率分别为
９２０５％、９４００％、９１２５％（ｎ＝９），ＲＳＤ分别为 ０６９％、０９６％、０７１％。结论：本方法快速准确、稳定可靠，
可用于蒙根窍吉散中槲皮素和异鼠李素的含量测定。

［关键词］　蒙根窍吉散；槲皮素；异鼠李素；儿茶素；含量测定
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蒙药蒙根窍吉散为内蒙古西部常用蒙药制剂，

由锁阳、沙枣果、骆驼奶酪、冰糖等配方组成，

有强壮、镇静、固精、止泻、调经等功能，临床

上主要用于治疗胃痛、腹泻、身体虚弱、肺热咳

嗽等疾病，其效果显著。由于目前评价蒙根窍吉

散质量的检测方法水平较低，指标较少，尚无薄

层鉴别、含量测定等控制指标，无法满足当前国

家、自治区对蒙医药制剂的质量评价要求，无法

更好地指导临床用药。因此本文利用高效液相色

谱分析技术，以蒙根窍吉散中主要药效成分槲皮

素、异鼠李素及儿茶素为考察指标，建立了含量

测定方法，该方法简单快捷，结果准确可靠，为

提高蒙药蒙根窍吉散的质量标准水平提供了借鉴

和参考。

１　仪器与试药

１１仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１１２０液相色谱仪、ＥＺＣｈｒｏｍＥｌｉｔｅ色谱
工作站；ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＵｌｔｉＭａｔｅ３０００高效
液相色谱仪 ［赛默飞世尔科技（中国）有限公司］；

ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯＡＢ１３５Ｓ型电子分析天平、
ＦＡ１１０４型电子分析天平（上海良平仪器仪表有限
公司）；ＫＴ３００ＴＤＶ型超声清洗器（昆山市超声
仪器有限公司）；ＭＩＬＬＩＱ超纯水制备仪（Ｍｉｌｌｉ
ｐｏｒｅ，Ｂｅｄｆｏｒｄ，ＭＡ）；ＶＤＲＴＥＸ５涡旋混合器（江
苏海门其林贝尔仪器制造有限公司）；微量移液

器（Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ，Ｇｅｒｍａｎｙ）。

１２试药

对照品槲皮素（批号 １０００８１２０１６１０，纯度 ＞
９９％）、异鼠李素（批号 １１０８６０２０１４１０，纯度 ＞
９９％）、儿茶素（批号１０００８１２０１６１０，纯度 ＞９４％）
均购自中国食品药品检定研究院；色谱纯甲醇、乙

腈、醋酸均购自Ｆｉｓｈｅｒ公司（Ｎｅｐｅａｎ，Ｏｎｔ，Ｃａｎａｄａ）；
磷酸、盐酸试剂均为分析纯，均购自国药集团化学

试剂有限公司；水为超纯水，制备于 ＭｉｌｌｉＱ超纯水
仪（Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ，Ｂｅｄｆｏｒｄ，ＭＡ）。
３批蒙根窍吉散均为额济纳旗蒙医院院内制剂

（批号分别为 ２０１７０１０３、２０１７０１０８、２０１７０１１６）；沙
枣果阴性对照供试品：按处方比例以相同工艺制备

缺沙枣果的阴性对照供试品；锁阳阴性对照供试品：

按处方比例以相同工艺制备缺锁阳的阴性对照供

试品。

２　方法与结果

２１对照品溶液制备

槲皮素、异鼠李素混合对照品溶液：分别精密称

取对照品槲皮素、异鼠李素各７ｍｇ于５０ｍＬ棕色容
量瓶中，加入甲醇使其溶解，并定容至刻度，制槲皮

素、异鼠李素质量浓度分别为１４１９、１４０５μｇ·ｍＬ－１

的混合对照品溶液，即得。

儿茶素对照品溶液：精密称取儿茶素对照品１５ｍｇ
于２５ｍＬ棕色容量瓶中，加稳定溶液（分别取新鲜配制
的００３ｍｏｌ·Ｌ乙二胺四乙酸溶液２５ｍＬ、００６ｍｏｌ·Ｌ－１

抗坏血酸溶液２５ｍＬ、乙腈５０ｍＬ，至５００ｍＬ量瓶，
加水稀释至刻度，摇匀，即得）使其溶解，并定容至

刻度，制得质量浓度为５８００μｇ·ｍＬ－１儿茶素对照
品溶液，即得。

２２供试品溶液制备

供试品 ａ（用于检测槲皮素、异鼠李素）：精密
称取样品及沙枣果阴性对照供试品２０ｇ，置具塞锥
形瓶中，精密加入甲醇盐酸（１０∶１）混合溶液５０ｍＬ，
密塞，称定重量，静置３０ｍｉｎ。置６０℃水浴超声处
理１ｈ（功率为２５０Ｗ，频率为５０ｋＨｚ），放冷，再称
定重量，用甲醇盐酸（１０∶１）混合溶液补足减失的重
量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

供试品ｂ（用于检测儿茶素）：精密称取样品及
锁阳阴性对照供试品 ２０ｇ，置 ５０ｍＬ量瓶中，加
７０％甲醇２５ｍＬ，７０℃水浴浸泡１０ｍｉｎ，超声处理
（功率为２５０Ｗ，频率为５０ｋＨｚ）２０ｍｉｎ，放冷，加
稳定溶液至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

２３色谱条件

槲皮素、异鼠李素含量测定色谱条件：Ｄｉａ
ｍｏｎａｓｉｌＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；流动
相：甲醇０４％磷酸水（４７∶５３）等度洗脱；流速：
１ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温为２５℃；检测波长为３７０ｎｍ；进
样量为１０μＬ。

儿茶素含量测定色谱条件：ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＣ１８
色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；流动相：以乙
腈乙酸００３ｍｏｌ·Ｌ－１乙二胺四乙酸水（９∶２∶０２∶８８８）
溶液为流动相Ａ；乙腈乙酸００３ｍｏｌ·Ｌ－１乙二胺四乙
酸水（８０∶２∶０２∶１７８）溶液为流动相Ｂ，按表１中规定
进行梯度洗脱［１］；流速：１ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温：３５℃；
检测波长：２７８ｎｍ；进样量：１０μＬ。
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表１　儿茶素含量测定梯度洗脱条件
时间／ｍｉｎ 流动相Ａ（％） 流动相Ｂ（％）

０ １００ ０

１０ １００ ０

１５ ６８ ３２

２５ ６８ ３２

３０ １００ ０

２４方法学考察

２４１专属性试验　分别精密吸取上述对照品溶液、
供试品溶液、阴性对照供试品溶液各１０μＬ，在２３
色谱条件下分别测定。结果显示，沙枣果阴性对照供

试品溶液、锁阳阴性对照供试品溶液在与槲皮素、异

鼠李素混合对照品、儿茶素对照品及供试品溶液色谱

相应保留时间处未出现干扰色谱峰，表明在本实验条

件下槲皮素、异鼠李素、儿茶素与其他组分峰完全分

离，专属性强。色谱图见图１。

注：Ａ１沙枣果阴性对照供试品；Ｂ１对照品；Ｃ１供试品ａ；１槲

皮素；２异鼠李素；Ａ２锁阳阴性对照供试品；Ｂ２对照品；Ｃ２

供试品ｂ；３儿茶素。

图１　阴性对照供试品、对照品及蒙根窍吉散供试品ＨＰＬＣ图

２４２线性关系　在２３槲皮素、异鼠李素含量测定
色谱条件下，分别精密吸取槲皮素、异鼠李素混合对

照品溶液２、４、６、８、１０μＬ，注入液相色谱仪，记
录峰面积，以峰面积（Ｙ）与对照品进样量（Ｘ）进行线

性回归，得到槲皮素和异鼠李素回归方程、相关系数

及线性范围。结果见表２，表明槲皮素在０２８３８～
１４１９１μｇ，异鼠李素在０２８０９～１４０４６μｇ线性
关系良好。

在２３儿茶素含量测定色谱条件下，分别精密
吸取儿茶素对照品溶液２、５、１０、１５、２０μＬ，注入
液相色谱仪，记录峰面积，以峰面积（Ｙ）与对照品
进样量（Ｘ）进行线性回归，得到儿茶素回归方
程、相关系数及线性范围。结果见表 ２，表明儿
茶素在 ０１１５５～１１５５５μｇ线性关系良好。

表２　槲皮素、异鼠李素、儿茶素的线性方程、
　　相关系数、线性范围

成分 回归方程 ｒ 线性范围／μｇ

槲皮素 Ｙ＝２０４９６０５０７０Ｘ－
９７６９７４０８

０９９９ ０２８３８～１４１９１

异鼠李素 Ｙ＝２００２２５８８８３Ｘ－
４２８７９６５１４

０９９９ ０２８０９～１４０４６

儿茶素 Ｙ＝１０００５２９１１３０Ｘ－
２６６４３１２２４

０９９９ ０１１５５～１１５５５

２４３精密度试验　精密吸取２１项下的对照品溶
液，按上述色谱条件下重复测定６次，结果槲皮素、
异鼠李素、儿茶素峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０９４％、
０６３％、０５１％，表明仪器精密度良好。
２４４稳定性试验　精密称取蒙根窍吉散样品２０ｇ，
按２２项下方法制备供试品溶液。在上述色谱条件
下，分别于０、５、１０、２０、２４ｈ进样１０μＬ，记录
槲皮素、异鼠李素、儿茶素的峰面积，计算相对标

准偏差。结果显示，供试品槲皮素、异鼠李素、儿

茶素的峰面积 ＲＳＤ分别为０１８％、０８９％、１７７％
（ｎ＝６），表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。
２４５重复性试验　精密称取２０ｇ同一批号蒙根窍
吉散样品（批号：２０１７０１０８）６份，按 ２２项下方法
制备供试品溶液，在上述色谱条件下进样１０μＬ，分
别记录槲皮素、异鼠李素、儿茶素的峰面积，计算

平均含量的相对标准偏差 ＲＳＤ分别为 ０８７％、
１２６％、１６９％（ｎ＝６），表明本方法重复性良好。
２４６加样回收率试验　精密称取１０ｇ已知含量的
样品（批号：２０１７０１０８）９份，分别精密加入适量的
对照品溶液［２］，按 ２２项下方法制备供试品溶液，
在上述色谱条件下进行测定，结果见表３。槲皮素、
异鼠李素、儿茶素的加样回收率 ＲＳＤ分别为
９２０５％、９４００％、９１２５％（ｎ＝９），表明本方法准
确性高。
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表３　蒙根窍吉散中槲皮素、异鼠李素、儿茶素的加样回收率试验（ｎ＝９）
成分 样品量／ｇ 样品含量／ｍｇ 加入量／ｍｇ 测得量／ｍｇ 回收率（％） 平均回收率（％） ＲＳＤ（％）

槲皮素　 １０８１４ ０１１４２ ００５６７６ ０１６５６ ９０５４ ９２０５ ０６９

１０７９７ ０１１４０ ００５６７６ ０１６５８ ９１２２

１０８０８ ０１１４１ ００５６７６ ０１６６８ ９２７１

１０７９４ ０１１４０ ０１１３５ ０２１７５ ９１１８

１０８１１ ０１１４２ ０１１３５ ０２１８５ ９１９６

１０７９６ ０１１４０ ０１１３５ ０２１８５ ９２０４

１０８１１ ０１１４２ ０１７２３ ０２７４１ ９２８４

１０７９５ ０１１４０ ０１７２３ ０２７４９ ９３４１

１０８０７ ０１１４１ ０１７２３ ０２７３６ ９２５８

异鼠李素 １０８１４ ０１２１９ ００６０９ ０１７９３ ９４３２ ９４００ ０９６

１０７９７ ０１２１７ ００６０９ ０１７９６ ９５０７

１０８０８ ０１２１８ ００６０９ ０１７８２ ９２６１

１０７９４ ０１２１６ ０１２１８ ０２３７２ ９４８７

１０８１１ ０１２１８ ０１２１８ ０２３５４ ９３２７

１０７９６ ０１２１７ ０１２１８ ０２３６２ ９４０４

１０８１１ ０１２１８ ０１８２７ ０２９４６ ９４５６

１０７９５ ０１２１７ ０１８２７ ０２９５９ ９５３７

１０８０７ ０１２１８ ０１８２７ ０２９６２ ９５４６

儿茶素　 １０６７１ ０７０４９ ０３５２４ １０２３１ ９０２８ ９１２５ ０７１

１０９３７ ０７２２５ ０３５２４ １０４３０ ９０９６

１１０７４ ０７３１５ ０３５２４ １０５２９ ９１２

１０２９７ ０６８０２ ０７０４８ １３１９５ ９０７１

１０６７３ ０７０５１ ０７０４８ １３５０２ ９１５４

１０９２６ ０７２１８ ０７０４８ １３７０３ ９２０１

１０８１６ ０７１４５ １０５７２ １６７８４ ９１１７

１０４５１ ０６９０４ １０５７２ １６５１３ ９０８９

１０７７３ ０７１１７ １０５７２ １６８９９ ９２５３

２５样品的含量测定

精密称取不同批号蒙根窍吉散样品各 ３份，
按２２项下方法制备供试品溶液，在上述色谱条
件下，分别进样１０μＬ测定，分别记录峰面积并
计算样品含量，结果见表４。由结果可知，按干燥品
计算，槲皮素（Ｃ１５Ｈ１０Ｏ７）、异鼠李素（Ｃ１６Ｈ１２Ｏ７）、
儿茶素（Ｃ１５Ｈ１４Ｏ６）平均含量分别为 ０１１、０１２、
０６２ｍｇ·ｇ－１。

表４　蒙根窍吉散中槲皮素、异鼠李素及

儿茶素的平均含量（ｎ＝３）
ｍｇ·ｇ－１

批次 槲皮素 异鼠李素 儿茶素 水分（％）

２０１７０１０３ ０１０６４ ０１１１６ ０６１０５ ４３９

２０１７０１０８ ０１０５６ ０１１２７ ０６６０６ ４４５

２０１７０１１６ ０１１９３ ０１２３０ ０５８４５ ４４６

３　讨论

蒙根窍吉散由沙枣、锁阳等配方组成，其中沙

枣果为方中君药，所占处方比例较大，具有强壮、

镇静、固精、健胃、止泻等功能。其化学成分主要

有：挥发油、生物碱、黄酮、芳香族、酚酸类成分

（没食子酸、咖啡酸等）、鞣质、糖类（还原糖、蔗

糖）、蛋白质、氨基酸、脂肪、淀粉、粗纤维、总

酸、维生素和矿物质等［３］。通过文献分析，槲皮素

和异鼠李素的药理作用与沙枣的主要药理作用相吻

合［４］，推断槲皮素和异鼠李素是沙枣的主要活性成

分之一，因此把二者作为沙枣的指标性成分，进行

了ＨＰＬＣ含量测定方法研究，效果较理想。经分析
方法验证，表明该方法重复性好、专属性强，方中

其他组分对槲皮素、异鼠李素的测定无干扰，故拟

收入质量标准中。
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锁阳为方中臣药，亦称不老药，历来作为中医

常用的补肾壮阳药，临床用于补肾阳、精血、润肠

通便等［５］。其化学成分主要有：黄酮类化合物

［（＋）儿茶素、（－）儿茶素、表儿茶素、异槲皮
苷、柑桔素等］

三萜类（熊果酸、乙酰熊果酸、齐墩果酸丙二酸

半酯等）、糖和糖苷类、鞣质类、木脂素类、有机酸

（没食子酸、原儿茶素、琥珀酸等）、甾体类、挥发

性成分、氨基酸类等［６］，根据其所含有的主要化学

成分及其主要药理作用，推断其有效成分可能是儿

茶素、熊果酸、多糖、鞣质等。通过大量文献分析，

儿茶素在锁阳中含量较高，其药理活性与锁阳的主

要药理作用相吻合［７８］，因此把儿茶素作为控制锁

阳药材质量的指标性成分，对其进行了含量测定方

法研究。经分析方法验证，方中其他组分对儿茶素

的测定无干扰，但回收率偏低（约 ６３％）。通过进
一步分析发现，儿茶素类成分之间互为同分异构

体，在热水浸提过程中有部分组分相互转化，使

测得结果含量偏低。经反复摸测，供试品前处理

过程中加入稳定溶液后，发现该方法重复性好、

专属性强，回收率达９０％以上，故拟收入质量标
准中。

其他成分如粗多酚、粗多糖［９］，虽具有较广的

生物活性，但天然含量低、分离困难、质量标准不

易控制、分子结构难以测定；鞣质可能具有非常好

的药理作用，但其是一类比较复杂的多元酚类化合

物，更好的药理作用还需进一步的实验证明［１０］。因

此，未对以上成分作进一步分析。
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