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金槐痔瘘合剂为院内制剂，属中药复方制剂，功能

为清热解毒、凉血止血，主要用于治疗痔疮、出血和疼痛

等。金槐痔瘘合剂现行质量标准由四川省食品药品监督

管理局发布，标准文号为ＳＺＢＺ２００８０８９２－１０（Ｚ）。槐花、
地榆均为处方中的臣药，槐花具有清热、凉血、止血等功

效，对尿血、痔疮出血等具有显著疗效犤１犦，其主要有效成

分为黄酮类化合物芦丁，常用于防治高血压、出血性疾

病等，也可用于治疗痔疮犤２－４犦；地榆性寒，有凉血止血，

清热解毒，消肿敛疮之功效犤５犦。目前，该制剂仅有金银

花、黄柏和芍药的薄层色谱（ＴＬＣ）鉴别法，无含量测定
项，不能准确定量，质量可控性较差。为了加强该制剂的

质量控制，更好地保证临床疗效，故本研究中新增了地

榆和槐花的 ＴＬＣ鉴别，并采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法
对芦丁进行含量测定及方法学考察犤６－７犦。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－１０ＡＴ型高效液相色谱仪，ＣＴＯ－１０ＡＳ型柱温

箱，ＳＣＬ－１０ＡＴ型处理器，ＳＰＤ－１０ＡＶＰ型检测器，均购

自日本岛津公司；ＺＦ－９０型多功能暗箱式紫外透射仪
（上海宝山顾村电光仪器厂）；ＸＰ２０５ＤＲ型电子分析天
平（ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ公司，十万分之一）。
１．２ 试药

金槐痔瘘合剂（自制，批号为 １７０３２７，１７０５３１，
１７０７０３，规格为每瓶 ５００ｍＬ）；地榆对照药材（批号为
１２１２８６－２００４０２），槐花对照药材（批号为 １２１０６３－
２０１００３），没食子酸对照品（批号为 １１０８３１－２００８０３，质
量分数为 ９０．１％），芦丁对照品（批号为 １０００８０－
２００７０７），均购于中国药品生物制品检定所。硅胶 Ｇ薄
层板（青岛海洋化工厂，规格为 １００ｍｍ×２００ｍｍ）；甲
醇为色谱纯，石油醚（６０～９０℃）、乙酸乙酯、三氯甲烷
等其余试剂均为分析纯，水为纯化水。

２ 方法与结果

２．１ ＴＬＣ鉴别
２．１．１ 地榆犤８－９犦

分别取 ３批金槐痔瘘合剂 １０ｍＬ，水浴浓缩至约
３ｍＬ，加 ５０％甲醇溶液 ２０ｍＬ，加热回流提取 １ｈ，放

金槐痔瘘合剂的质量标准提升及应用

陈晓双，马 静，费小凡，宋 毅△

（四川大学华西医院临床药学部，四川 成都 ６１００４１）
摘要：目的 完善金槐痔瘘合剂的质量控制方法与标准。方法 建立鉴别金槐痔瘘合剂中地榆、槐花药材的薄层色谱（ＴＬＣ）法并进行方法
学考察；建立测定其指标性成分芦丁的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。色谱柱为 ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱牗１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ牘，流动相为甲醇 －
０．４％磷酸水（４５∶５５），流速为 １ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为 ３５℃，检测波长为 ２５７ｎｍ。结果 ＴＬＣ法专属性强，并能有效鉴别地榆和槐花药材。
ＨＰＬＣ方法学考察结果表明，芦丁进样量在 ０．０１０３～０．３２８ｍｇ范围内与峰面积值线性关系良好，回归方程为 Ｙ＝－１３６５．７Ｘ＋
８２９５．７，ｒ＝０．９９９１（ｎ＝６）；平均回收率为１００．２７％，ＲＳＤ为１．２４％（ｎ＝６）。结论 建立的质量控制方法专属性强、稳定性好，完善并

提升了金槐痔瘘合剂的质量标准。

关键词：金槐痔瘘合剂；质量标准；薄层色谱法；高效液相色谱法；地榆；槐花
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１．芦丁

Ａ．对照品溶液 Ｂ．阴性对照溶液 Ｃ．供试品溶液
图２ 高效液相色谱图

１ ２ ３ ４ ６ ５１ ２ ３ ４ ５ ６
Ａ Ｂ

１－３．供试品溶液（批号为１７０３２７，１７０５３１，１７０７０３）

４．对照品溶液 ５．阴性对照溶液 ６．对照药材溶液

Ａ．地榆 Ｂ．槐花
图１ 薄层色谱图

冷，滤过，滤液用乙醚振摇提取 ２次，每次 ２０ｍＬ，合并
乙醚液，挥干，残渣加甲醇２ｍＬ使溶解，即得供试品溶液。
另取地榆对照药材０．５ｇ，同法制备对照药材溶液。取没食
子酸对照品适量，加甲醇制成每１ｍＬ含０．５ｍｇ的对照品
溶液。按处方取除地榆之外的其他药材，照金槐痔瘘合剂

制备工艺，按供试品溶液制备方法制备阴性对照溶液。

照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０５０２ＴＬＣ法犤１０犦，

吸取供试品溶液和对照药材溶液１０μＬ，对照品溶液和
阴性对照溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，
以环己烷 －乙酸乙酯 －甲酸（７∶５∶１）为展开剂，展开，
取出，晾干，喷以２％三氯化铁乙醇溶液，日光下检视。供
试品溶液色谱中，在与对照品、对照药材溶液色谱相应的

位置上，显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰牗见图１Ａ牘。

２．１．２ 槐花犤１１－１２犦

分别取３批金槐痔瘘合剂３ｍＬ，加石油醚（６０～９０℃）
振摇提取３次，每次１０ｍＬ，弃去石油醚液，水液加甲醇
３０ｍＬ加热回流 ３０ｍｉｎ，放冷，滤过，滤液蒸干，残渣加
甲醇溶解，即得供试品溶液。取槐花对照药材 ０．５ｇ，加
甲醇１０ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，滤过，滤液水浴浓缩至约
２ｍＬ，即得对照药材溶液。取芦丁对照品适量，加甲醇制
成每１ｍＬ含０．２ｍｇ的对照品溶液。按处方取除槐花之

外的其他药材，照金槐痔瘘合剂制备工艺，按供试品溶

液制备方法制备阴性对照溶液。

照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０５０２ＴＬＣ法犤７犦，

吸取供试品溶液和对照品溶液各５μＬ，对照药材溶液和
阴性对照溶液各１０μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，
以乙酸乙酯－冰乙酸－水（５∶１∶２）为展开剂，展开，取出，
晾干，喷以２％三氯化铝溶液，在３６５ｎｍ下检视。供试品
溶液色谱中，在与对照品、对照药材溶液色谱相应的位置

上，显相同颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰牗见图１Ｂ牘。
２．２ 含量测定犤１３－１５犦

２．２．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：甲醇 －０．４％磷酸水溶液（４５∶５５）；流速：
１ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３５℃；检测波长：２５７ｎｍ；进样量：
１０μＬ。在上述色谱条件下分析，与相邻组分峰的分离度
均大于１．５。
２．２．２ 溶液制备

取芦丁对照品１ｍｇ，精密称定，加甲醇制成每１ｍＬ
含０．１ｍｇ的溶液，０．４５μＭ微孔滤膜过滤，制得质量浓
度为 ０．０８２ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。精密量取金槐痔瘘
合剂上清液２ｍＬ，置具塞锥形瓶中，精密加入７５％甲醇
５０ｍＬ，称定质量，加热回流２ｈ，放冷，再称定质量，７５％
甲醇补足质量，０．４５μＭ微孔滤膜过滤，取续滤液作为
供试品溶液。同供试品溶液制备法分别按照制剂处方配

比，制备缺槐花的阴性对照溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性考察：精密吸取芦丁对照品、供试品及阴性

对照溶液适量，按拟订色谱条件分别进样 １０μＬ，记录
色谱图，见图２。结果表明，供试品溶液色谱峰与对照品
溶液色谱峰的保留时间一致，且阴性对照无干扰，表明

方法专属性良好。

线性关系考察：分别精密量取质量浓度为０．３２８ｍｇ／ｍＬ
的芦丁对照品贮备液 １ｍＬ，甲醇梯度稀释至终质量浓
度分别为 ０．３２８０，０．１６４０，０．０８２０，０．０４１０，０．０２０５，
０．０１０３ｍｇ／ｍＬ的芦丁对照品溶液，定量至 １ｍＬ。分别
吸取上述溶液各 １０μＬ注入液相色谱仪，测定峰面积
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加入量（ｍｇ）

０．０５７４
０．０５７４
０．０６５４
０．０６５４
０．０７３８
０．０７３８

测得量（ｍｇ）

０．１３７
０．１３８
０．１４５
０．１４５
０．１５２
０．１５３

回收率（％）

１０１．０５
１０２．７９
１００．９２
１００．９２
９８．９２
１００．２７

Ｘ（％）

１００．２７

ＲＳＤ（％）

１．２４

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

值。以进样量（Ｘ，ｍｇ）为横坐标、峰面积值（Ｙ）为纵坐
标，得芦丁回归方程 Ｙ＝２×１０７Ｘ＋２７１８３，ｒ＝０．９９９７
（ｎ＝６）。结果表明，芦丁进样量在０．０１０３～０．３２８０ｍｇ
范围内与峰面积值线性关系良好。

精密度测定：取芦丁对照品溶液，按拟订色谱条件

重复进样６次，测定峰面积值。结果芦丁峰面积的 ＲＳＤ
为０．０５４％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液（批号为１７０７０３），
室温下放置，分别于 ０，１，２，４，８，１０ｈ时按拟订色谱条
件进样测定峰面积值。结果芦丁峰面积的 ＲＳＤ为
０．０１３％，表明供试品溶液室温下放置１０ｈ内稳定。

重复性试验：精密量取同一样品（批号为１７０７０３），
依法平行制备５份供试品溶液，并按拟订色谱条件进样测
定。结果含量的 ＲＳＤ为０．０１２％，表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密量取已知含量的供试品（批号

为 １７０７０３，含芦丁 ０．０７９０ｍｇ／ｍＬ）共 ６份，分别加入
一定质量浓度的芦丁对照品溶液 １ｍＬ（相当于金槐痔
瘘合剂中原有质量的１００％），依法制备供试品溶液，按
拟订色谱条件进样测定，记录色谱图，计算回收率。结果

见表１。

２．２．４ 样品含量测定

取 ３批样品（批号为 １７０３２７，１７０５３１，１７０７１０），依
法平行制备３份供试品溶液，按拟订色谱条件进样，测
定峰面积值，计算芦丁含量。结果芦丁对照品的芦丁含

量为 ０．１６４ｍｇ／ｍＬ，各批次样品的芦丁含量分别为
０．１３３，０．１２９，０．１３２ｍｇ／ｍＬ（ｎ＝３）。
３ 讨论

本研究中分别考察了地榆不同展开剂、点样量及不

同检视条件，比较了三氯甲烷 －甲醇（４∶１）、环己烷 －
乙酸乙酯 －甲酸（７∶５∶１）展开剂的展开结果。结果显
示，采用三氯甲烷 －甲醇（４∶１）作为展开剂时，供试品
斑点拖尾严重。以紫外光２５４ｎｍ、３６５ｎｍ和喷以２％三
氯化铁乙醇溶液作为检视条件，喷以２％三氯化铁乙醇
溶液时特征斑点最明显。对槐花薄层鉴别方法方法学考

察时，同地榆考察方法，确定以乙酸乙酯－冰乙酸 －水
（５∶１∶２）作为本品最佳展开系统和喷以 ２％三氯化铝

溶液，３６５ｎｍ观察显色斑点。
供试品提取工艺中，比较超声、加热回流和浸泡过

夜３种提取方式。结果显示，采用加热回流方式提取时，
芦丁测得含量略高。不同体积分数（５０％，７５％，１００％）
甲醇溶液进行提取时，芦丁的提取含量随甲醇浓度的增

加而升高，当甲醇体积分数达到７５％后，提取率略有下
降，故选用７５％甲醇溶液作为提取溶剂。芦丁成分提取
率随着时间（３０，６０，１２０ｍｉｎ）的增加而升高，综合考虑
提取效率、能源和时间成本等因素，最终选择提取时间

为１２０ｍｉｎ。
综上所述，通过对医院制剂金槐痔瘘合剂的 ＴＬＣ

鉴别和含量测定内容进行了补充，并进行了方法学考

察，完善并提升了金槐痔瘘合剂的质量标准。

参考文献：

犤１犦郭呈金 ．研究中药槐花的药理作用及炮制犤Ｊ犦．智慧健康，

２０１８，７１（１）：１５３－１５４．
犤２犦李秋红，栾仲秋，王继坤．中药槐米的化学成分、炮制研究及
药理作用研究进展犤Ｊ犦．中医药学报，２０１７，４５（３）：１１２－１１６．

犤３犦臧志和，曹丽萍，钟 铃．芦丁药理作用及制剂的研究进展犤Ｊ犦．
医药导报，２００７，２６（７）：７５８－７６０．

犤４犦林 静．芦丁的临床药理特点犤Ｊ犦．湖北大学学报，２００６，２５（３）：

８４－８６．
犤５犦陈红宇，沈 洪．地榆活性成分及抗炎作用研究进展犤Ｊ犦．中
医药导报，２０１７，２３（１７）：１１０－１１２．

犤６犦李 琰，傅欣彤，张小茜 ．地榆及拳参浓缩颗粒中没食子酸
的薄层色谱鉴别犤Ｊ犦．首都食品与医药，２００３，１０（１８）：５２．

犤７犦张 明，蒋三元，陈炎欢，等．复方槐花颗粒质量标准研究犤Ｊ犦．
中国药房，２００９，２０（２１）：１６４７－１６４８．

犤８犦郑夏生，黄 颖，徐 晖，等 ．地榆药材的 ＴＬＣ鉴别和 ＨＰＬＣ
指纹图谱研究犤Ｊ犦．中国药房，２０１４，２７（２５）：２５４７－２５４９．

犤９犦陈 壮，李耀华，梁臣艳，等．ＨＰＬＣ测定地榆配方颗粒中没食子
酸的含量犤Ｊ犦．中国实验方剂学杂志，２０１３，１９（１）：１０６－１０８．

犤１０犦国家药典委员会．中华人民共和国药典（四部）犤Ｍ犦．北京：
中国医药科技出版社，２０１５：５７－５９．

犤１１犦姜 虹，王晓娜，刘惠敏，等．槐花薄层色谱法定性鉴别犤Ｊ犦．
药学实践杂志，２００３，２１（３）：１８５．

犤１２犦钱彦丛，刘景东，郝 勇，等 ．槐叶和龙爪槐叶中芦丁的薄
层鉴别犤Ｊ犦．黑龙江医药，２００２，１５（６）：４３５－４３６．

犤１３犦杜玉然，贺福元，周逸群，等．ＨＰＬＣ法测定槐花药材不同部
位芦丁和槲皮素含量犤Ｊ犦．中国中医药信息杂志，２０１２，１９
（１２）：４３－４４．

犤１４犦李志成，梁志云，徐玉珍，等 ．高效液相色谱法测定金丹槐
花颗粒中芦丁的含量犤Ｊ犦．北方药学，２０１６，１３（３）：５－６．

犤１５犦皮文霞，赵文望，蔡宝昌，等 ．槐花对照提取物的制备及槐
花中 ４个黄酮类成分的含量测定犤Ｊ犦．中国药房，２０１８，２９
（１９）：２６５２－２６５５．

牗收稿日期：２０１９－０６－２４牘

·质量研究·

ＱｕａｌｉｔｙＲｅｓｅａｒｃｈ


