
２０１８年１２月　第２０卷　第１２期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ｄｅｃ２０１８　Ｖｏｌ２０　Ｎｏ１２

·中药工业·

△ ［基金项目］　包头医学院博士科研启动基金项目（ＢＳＪＪ２０１６１０）
 ［通信作者］　张春红，教授，研究方向：中药资源保护与质量评价；Ｔｅｌ：（０４７２）７１６７７９５，Ｅｍａｉｌ：ｚｃｈｌｈｈ＠１２６ｃｏｍ

李辉，教授，研究方向：蒙药资源保护与利用；Ｅｍａｉｌ：ｌｉ＿ｍｉｎｈｕｉ＠ａｌｉｙｕｎｃｏｍ

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×４６ｍｍ，５μｍ），流动相甲醇０４％磷酸（４７∶５３）等度洗

脱，儿茶素色谱柱为ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ），流动相Ａ乙腈乙酸００３ｍｏｌ·Ｌ
－１乙二胺四乙

酸水（９∶２∶０２∶８８８）溶液，流动相Ｂ乙腈乙酸００３ｍｏｌ·Ｌ－１乙二胺四乙酸水（８０∶２∶０２∶１７８）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１０ｍＬ·ｍｉｎ－１。结果：槲皮素、异鼠李素及儿茶素分别
在０２８３８～１４１９１、０２８０９～１４０４６、０１１５５～１１５５５μｇ（ｒ＝０９９９）范围内线性关系良好，平均回收率分别为
９２０５％、９４００％、９１２５％（ｎ＝９），ＲＳＤ分别为 ０６９％、０９６％、０７１％。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。
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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

１１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］；

ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯＡＢ１３５Ｓ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）；ＫＴ３００ＴＤＶ型超声清洗器（昆山市超声
仪器有限公司）；ＭＩＬＬＩＱ超纯水制备仪（Ｍｉｌｌｉ
ｐｏｒｅ，Ｂｅｄｆｏｒｄ，ＭＡ）；ＶＤＲＴＥＸ５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）。

１２试药

对照品槲皮素（批号 １０００８１２０１６１０，纯度 ＞
９９％）、异鼠李素（批号 １１０８６０２０１４１０，纯度 ＞
９９％）、儿茶素（批号１０００８１２０１６１０，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 ＭｉｌｌｉＱ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

２１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１４１９、１４０５μｇ·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１５ｍｇ
于２５ｍＬ棕色容量瓶中，加稳定溶液（分别取新鲜配制
的００３ｍｏｌ·Ｌ乙二胺四乙酸溶液２５ｍＬ、００６ｍｏｌ·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５８００μｇ·ｍＬ－１儿茶素对照
品溶液，即得。

２２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２０ｇ，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 ２０ｇ，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。

２３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×４６ｍｍ，５μｍ）；流动
相：甲醇０４％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×４６ｍｍ，５μｍ）；流动相：以乙
腈乙酸００３ｍｏｌ·Ｌ－１乙二胺四乙酸水（９∶２∶０２∶８８８）
溶液为流动相Ａ；乙腈乙酸００３ｍｏｌ·Ｌ－１乙二胺四乙
酸水（８０∶２∶０２∶１７８）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。

·５５５１·



２０１８年１２月　第２０卷　第１２期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ｄｅｃ２０１８　Ｖｏｌ２０　Ｎｏ１２

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

２４方法学考察

２４１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２３
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

２４２线性关系　在２３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０２８３８～
１４１９１μｇ，异鼠李素在０２８０９～１４０４６μｇ线性
关系良好。

在２３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 ０１１５５～１１５５５μｇ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＝２０４９６０５０７０Ｘ－
９７６９７４０８

０９９９ ０２８３８～１４１９１

异鼠李素 Ｙ＝２００２２５８８８３Ｘ－
４２８７９６５１４

０９９９ ０２８０９～１４０４６

儿茶素 Ｙ＝１０００５２９１１３０Ｘ－
２６６４３１２２４

０９９９ ０１１５５～１１５５５

２４３精密度试验　精密吸取２１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 ０９４％、
０６３％、０５１％，表明仪器精密度良好。
２４４稳定性试验　精密称取蒙根窍吉散样品２０ｇ，
按２２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０１８％、０８９％、１７７％
（ｎ＝６），表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。
２４５重复性试验　精密称取２０ｇ同一批号蒙根窍
吉散样品（批号：２０１７０１０８）６份，按 ２２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 ０８７％、
１２６％、１６９％（ｎ＝６），表明本方法重复性良好。
２４６加样回收率试验　精密称取１０ｇ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 ２２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
９２０５％、９４００％、９１２５％（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　 １０８１４ ０１１４２ ００５６７６ ０１６５６ ９０５４ ９２０５ ０６９

１０７９７ ０１１４０ ００５６７６ ０１６５８ ９１２２

１０８０８ ０１１４１ ００５６７６ ０１６６８ ９２７１

１０７９４ ０１１４０ ０１１３５ ０２１７５ ９１１８

１０８１１ ０１１４２ ０１１３５ ０２１８５ ９１９６

１０７９６ ０１１４０ ０１１３５ ０２１８５ ９２０４

１０８１１ ０１１４２ ０１７２３ ０２７４１ ９２８４

１０７９５ ０１１４０ ０１７２３ ０２７４９ ９３４１

１０８０７ ０１１４１ ０１７２３ ０２７３６ ９２５８

异鼠李素 １０８１４ ０１２１９ ００６０９ ０１７９３ ９４３２ ９４００ ０９６

１０７９７ ０１２１７ ００６０９ ０１７９６ ９５０７

１０８０８ ０１２１８ ００６０９ ０１７８２ ９２６１

１０７９４ ０１２１６ ０１２１８ ０２３７２ ９４８７

１０８１１ ０１２１８ ０１２１８ ０２３５４ ９３２７

１０７９６ ０１２１７ ０１２１８ ０２３６２ ９４０４

１０８１１ ０１２１８ ０１８２７ ０２９４６ ９４５６

１０７９５ ０１２１７ ０１８２７ ０２９５９ ９５３７

１０８０７ ０１２１８ ０１８２７ ０２９６２ ９５４６

儿茶素　 １０６７１ ０７０４９ ０３５２４ １０２３１ ９０２８ ９１２５ ０７１

１０９３７ ０７２２５ ０３５２４ １０４３０ ９０９６

１１０７４ ０７３１５ ０３５２４ １０５２９ ９１２

１０２９７ ０６８０２ ０７０４８ １３１９５ ９０７１

１０６７３ ０７０５１ ０７０４８ １３５０２ ９１５４

１０９２６ ０７２１８ ０７０４８ １３７０３ ９２０１

１０８１６ ０７１４５ １０５７２ １６７８４ ９１１７

１０４５１ ０６９０４ １０５７２ １６５１３ ９０８９

１０７７３ ０７１１７ １０５７２ １６８９９ ９２５３

２５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２２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 ０１１、０１２、
０６２ｍｇ·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 ０１０６４ ０１１１６ ０６１０５ ４３９

２０１７０１０８ ０１０５６ ０１１２７ ０６６０６ ４４５

２０１７０１１６ ０１１９３ ０１２３０ ０５８４５ ４４６

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［７８］，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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