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表２　样品中柴胡皂苷ａ的含量（ｎ＝３）
Ｔａｂ２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｄｅｔｅｍｉｎａｔｉｏｎ（ｎ＝３）

样品
称样量

／ｇ

柴胡皂苷ａ

含量／ｍｇ
ＲＳＤ／％

日本津村堂柴苓汤颗粒剂 ４．０００５ ０．０８８ １．１４

国产仿日本工艺柴苓汤颗粒剂 ８．０００２ ０．０３１ ０．８５

国产习用工艺柴苓汤颗粒剂 ９．９９９３ ０．０２１ １．１６

３　讨论
３．１　本实验采用 ＨＰＬＣ对日本和国产不同工艺制
柴苓汤颗粒剂中指标成分柴胡皂苷ａ的含量进行测
定，实验表明日本汉方制剂在药材选用和工艺优化

等质量控制模式上值得中成药借鉴。

３．２　本实验方法具有快速、准确、简便、重复性好的
特点，可用于柴苓汤颗粒剂的质量检测。
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ＨＰＬＣ同时测定病窦灵口服液中淫羊藿苷和丹酚酸 Ｂ的含量
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摘要：目的　建立一种反相高效液相色谱法，同时测定病窦灵口服液中的２种有效成分。方法　采用ＡｌｌｔｅｃｈＣ１８柱，乙腈（Ａ）

０２％冰醋酸（Ｂ）溶液梯度洗脱，流速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长 ２７０ｎｍ，柱温 ３０℃。结果　采用ＨＰＬＣ检测制剂中丹酚酸 Ｂ
和淫羊藿苷的含量，其线性关系良好，线性范围分别为：２５８１～４１３０μｇ·ｍＬ－１，２９７～５９３６μｇ·ｍＬ－１，丹酚酸Ｂ回收率为
９９７７％，ＲＳＤ为０５％；淫羊藿苷回收率为１００１％，ＲＳＤ为２３％。结论　本测定方法简便可行、重复性好，可用于制剂的质
量控制。
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脉等作用，用于病态窦房结综合征。临床应用近１０
年，效果明显。淫羊藿和丹参为其中君药，淫羊藿苷

（ｉｃａｒｉｉｎ）和丹酚酸 Ｂ（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ）分别是淫羊
藿和丹参的主要成分。淫羊藿苷属于黄酮类化合物，

具有抗氧化、保护血管内皮细胞、促进人成骨细胞增

殖和分化及提高性机能等药理作用；丹参水溶性成分

丹酚酸 Ｂ具有改善冠状循环、抑制血栓性疾病和抗
氧化损伤之功效。因此，制剂中淫羊藿苷和丹酚酸 Ｂ
的含量测定对该制剂的质量控制，以及治疗药物监测

具有重要的意义，但同时测定这两种成分的方法未见

报道。为了快速、简便地的测定中药复方中的活性成

分，笔者建立了高效液相色谱法同时测定病窦灵口服

液中淫羊藿苷、丹酚酸 Ｂ的含量。
１　仪器与试药

岛津ＬＣ１０ＡＤＶＰ高效液相色谱仪，岛津 ＳＰＤ
１０ＡＶＰ紫外检测器，浙江大学 Ｎ２０００色谱工作站。
甲醇、冰醋酸为分析纯（南京化学试剂一厂），乙腈

为色谱纯（ｔｅｄｉａ），水为纯净水。淫羊藿苷（０７３７
２００１１１）、丹酚酸 Ｂ（１１１５６２２００４０３）标准品购自于
中国药品生物制品检定所。所用药材购于南京先声

药业，经中国药科大学宋学华教授鉴定。病窦灵口

服液（购于江苏省中医院，批号：０５１２１４０５１２１６
０５１２１８）
２　方法与结果
２１　色谱条件

ＡｌｌｔｅｃｈＣ１８色谱柱（４６ｍｍ ×２５０ｍｍ，５μｍ）；
流动相：乙腈（Ａ）０２％冰醋酸溶液（Ｂ），梯度洗脱
Ａ相０～１５ｍｉｎ（１０％～２０％），１５～４０ｍｉｎ（２０％ ～
３５％），４０～５０ｍｉｎ（３５％～５５％）；柱温：３０℃；检测
波长：２７０ｎｍ；流速 １０ｍＬ·ｍｉｎ－１。灵敏度 ００２
ＡＵＦＳ；理论板数按淫羊藿苷计算不低于４０００。
２２　溶液的制备
２２１　对照品溶液的制备　分别精密称取淫羊藿
苷、丹酚酸 Ｂ对照品，加甲醇溶解，配制成含淫羊藿
苷１１８７２μｇ·ｍＬ－１，丹酚酸 Ｂ４１３μｇ·ｍＬ－１的对
照品储备溶液。

２２２　供试品溶液的制备　精密量取病窦灵口服
液１０ｍＬ，至２５ｍＬ量瓶中，加甲醇１０ｍＬ，超声１０
ｍｉｎ，放置至室温，加甲醇稀释至刻度，摇匀，用０４５
μｍ微孔滤膜滤过，弃初滤液，取续滤液，即得。
２２３　阴性溶液的制备　按处方及生产工艺分别
模拟制备不含淫羊藿和丹参的阴性样品，按

“２２２”项下操作，制得阴性样品溶液。
２３　专属性考察

取上述样品溶液、阴性样品溶液和对照品贮备

液的稀释液，用０４５μｍ滤膜滤过，按上述色谱条
件进样，测绘 ＨＰＬＣ图谱，结果见图１。由图可见，
样品中的淫羊藿苷、丹酚酸 Ｂ与其他组分可达到基
线分离，阴性样品在淫羊藿苷、丹酚酸 Ｂ相应的保
留时间出峰处无干扰。

图１　ＨＰＬＣ色谱图
Ａ－对照品混合物；Ｂ－病窦灵口服液；Ｃ－缺丹参阴性样品；Ｄ－缺

淫羊藿阴性样品；１－丹酚酸Ｂ；２－淫羊藿苷

Ｆｉｇ１　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
Ａ－ｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｓ；Ｂ－Ｂｉｎｄｏｕｌｉｎｇｏｒａｌｌｉｑｕｉｄ；Ｃ－ｂｌａｎｋｓａｍｐｌｅ

（ｓａｌｖｉａｍｉｌｔｉｏｒｒｈｉｚａ）；Ｄ－ｂｌａｎｋｓａｍｐｌｅ（ＨｅｒｂａＥｐｉｍｅｄｉｉ）；１－ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃ

ａｃｉｄＢ；２－ｉｃａｒｉｉｎ

２４　标准曲线的制备及线性关系考察
精密量取上述对照品贮备液，配制成含淫羊藿

苷２９７，７４２，１４８４，２９６８，５９３６μｇ·ｍＬ－１，丹酚
酸Ｂ２５８１，５１６２，１０３２，２０６５，４１３０μｇ·ｍＬ－１的
混合对照品溶液，摇匀。分别取上述溶液，按“２１”
项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以淫羊藿苷、

丹酚酸Ｂ浓度 Ｘ为横坐标，峰面积 Ｙ为纵坐标，得
回归方程。淫羊藿苷的回归方程为 Ｙ＝６５０１１Ｘ＋
２９９７５，ｒ＝０９９９１；丹酚酸 Ｂ的回归方程为 Ｙ＝
１６８８３Ｘ－４１６４４，ｒ＝０９９９８。结果表明，淫羊藿苷
在２９７～５９３６μｇ·ｍＬ－１，丹酚酸 Ｂ在 ２５８１～
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４１３０μｇ·ｍＬ－１，呈良好的线性关系。
２５　仪器精密度试验

精密吸取同一对照品溶液，重复进样６次，以峰
面积值计算 ＲＳＤ，淫羊藿苷、丹酚酸 Ｂ分别为
０９４％，０７１％。表明仪器精密度良好。
２６　重复性试验

取同一批样品１０ｍＬ，精密量取，共６份进行测
定，以含量测定结果计算 ＲＳＤ，淫羊藿苷、丹酚酸 Ｂ
分别为１７５％，１４３％，表明重复性良好。
２７　稳定性试验

将同一供试品溶液，分别于制备后 ２，４，６，８，
２４，４８ｈ依法测定，结果以峰面积值计算 ＲＳＤ，淫羊
藿苷、丹酚酸Ｂ分别为０２６％，０５７％，表明供试品
溶液在４８ｈ内基本稳定。
２８　回收率试验

精密称取已知含量的同一批号的样品５ｍＬ，共
９份，加入适量丹酚酸 Ｂ及淫羊藿苷对照品，按
“２２２”项下制备方法制备，依所述方法测定含量，
计算回收率，结果见表１、２。
表１　丹酚酸 Ｂ加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ１　ＲｅｖｃｏｖｅｒｙｏｆｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ（ｎ＝９）

序号
已知量

／ｍｇ

加入量

／ｍｇ

测得量

／ｍｇ

回收率

／％

平均值

／％

ＲＳＤ

／％

１ １．４５８ ０．７０８ ２．１６２ ９９．４４

２ １．４５８ ０．７０８ ２．１５８ ９８．８７

３ １．４５８ ０．７０８ ２．１７３ １００．９９

４ １．４５８ １．４１６ ２．８６６ ９９．４４

５ １．４５８ １．４１６ ２．８７９ １００．４ ９９．６８ ０．６

６ １．４５８ １．４１６ ２．８６３ ９９．２２

７ １．４５８ ２．１２４ ３．５７２ ９９．５３

８ １．４５８ ２．１２４ ３．５８０ ９９．９１

９ １．４５８ ２．１２４ ３．５６８ ９９．３４

表２　淫羊藿苷加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ２　Ｒｅｖｃｏｖｅｒｙｏｆｉｃａｒｉｉｎ（ｎ＝９）

序号
已知量

／ｍｇ

加入量

／ｍｇ

测得量

／ｍｇ

回收率

／％

平均值

／％

ＲＳＤ

／％

１ ０．５００ ０．２３８ ０．７３６ ９９．１５

２ ０．５００ ０．２３８ ０．７３９ １００．４２

３ ０．５００ ０．２３８ ０．７３７ ９９．５７

４ ０．５００ ０．４７５ ０．９８０ １０１．０５

５ ０．５００ ０．４７５ ０．９７８ １００．６３ ９９．９８ ０．７

６ ０．５００ ０．４７５ ０．９７１ ９９．１６

７ ０．５００ ０．７１３ １．２０８ ９９．３０

８ ０．５００ ０．７１３ １．２１８ １００．７０

９ ０．５００ ０．７１３ １．２１２ ９９．８６

２９　样品测定
取３批样品，按上述方法处理，并测定以峰面积

外标法计算含量，结果见表３。
表３　病窦灵口服液中丹酚酸Ｂ、淫羊藿苷的含量（ｎ＝３）
Ｔａｂ３　ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢａｎｄｉｃａｒｉｉｎｉｎ
ｓａｍｐｌｅｓ（ｎ＝３）

批号 丹酚酸Ｂ／ｍｇ·瓶 －１ 淫羊藿苷／ｍｇ·瓶 －１

０５１２１４ ２．９１６ １．０００

０５１２１６ ２．９５６ １．００１

０５１２１８ ２．９９３ ０．９７６

３　讨论
３１　样品的提取方法选用了甲醇超声提取，这样可
以沉淀样品中多余的糖及部分杂质，经考察，超声

１０ｍｉｎ后进样，样品峰无杂质干扰，方法简便，适用
于该制剂的含量测定。

３２　参考相关文献［１３］，本试验曾试用甲醇醋酸，
乙腈醋酸，乙腈甲酸等系统，最终以乙腈０２％冰
醋酸溶液系统分离效果最好。因丹酚酸 Ｂ与淫羊
藿苷极性差别较大，故考虑应用梯度洗脱，分离效果

理想，重复性好，因此本测定方法可用于病窦灵口服

液中有效成分的含量测定。

３３　多指标成分的分离测定对于复方中药的质量
控制具有重要意义。在该方中，淫羊藿强心温肾，对

心肌细胞有明显的保护作用［４］，丹参养血、活血，共

同起温补心肾气血阴阳、通脉作用。本试验建立了

ＨＰＬＣ同时测定病窦灵口服液中的淫羊藿与丹参的
２种指标成分，相对于单指标的测定，该法可以直
接表征病窦灵口服液的质量。

ＲＥＦＥＲＥＮＣＥＳ
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