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摘要# 目的!建立DGJ-法同时测定牛黄抱龙片 "牛黄’ 茯苓’ 麝香等# 中 % 种成分的含有量& 方法!分析采用,X<*
45N62-"0色谱柱 "’L( 44f#)& 44% ) #4#( 流动相乙腈 "E# *&L&)!磷酸溶液 "F#% 梯度洗脱( 体积流量
&L0 4JM468( 夏佛托苷和异夏佛托苷的检测波长为 #%& 84% 去氢土莫酸’ 土莫酸’ +*表去氢土莫酸’ 去氢茯苓酸和茯
苓酸为 #"& 84( 进样量 #& #J& 结果!夏佛托苷’ 异夏佛托苷’ 去氢土莫酸’ 土莫酸’ +*表去氢土莫酸’ 去氢茯苓酸
和茯苓酸分别在 #L00 i)%L(& #RM4J",m&L/// ’#’ #L’# i’0L’& #RM4J",m&L/// "#’ +L"% i(+L’& #RM4J",m
&L/// /#’ #L+( i’%L#& #RM4J ",m&L/// (#’ #L"0 i’+L(& #RM4J ",m&L/// %#’ +L"# i(#L’& #RM4J ",m
&L/// /#’ +L’( i(/L#& #RM4J ",m&L///0# 范围内线性关系良好% 平均加样回收率 "K>?# 分别为 /0L0/!
""L+&!#’ /%L%’! ""L"(!#’ //L++! ""L")!#’ /0L)%! ""L#)!#’ /%L&0! "&L)0!#’ //L’’! ""L"#!#’
/0L&/! ""L((!#& 结论!该方法简便’ 快速’ 准确% 可用于牛黄抱龙片的质量控制&
关键词! 牛黄抱龙片( 化学成分( DGJ-
中图分类号! K/#%L#!!!!!文献标志码! E!!!!!文章编号! "&&"*")#0"#&"(#&0*"%+#*&’
!"#!"&L+/(/M9$6NN8$"&&"*")#0L#&"(L&0L&")

8#N(’.+%)"(4!).)/N#%+.#"%"&4)Q)%*"%4.#.()%.4#%B#(,(+%V 7+"’"%V 9+1’).4
1R =WA2

VAO‘68"% !CACSVW6*Z16#!% !JOADU5"% !G3CST<U*̂<U"% !T3TU58*̂U58"

"!"VJ+1’234135&,637/$(#*31&6&8&93.31&% R+1131’ NP===!% #*31+( <"U*&T3,67C$6B37+%K((3%3+7&9 7$VJ+1’234135&,637/$(#*31&6&8&93.31&% R+1@

131’ NP===!% #*31+#

6789:629! 6$;!.<@1_12<Q 58 DGJ-41YW<@ Z<XYW1N64U2Y581<UN@1Y1X4685Y6<8 <Z;<8Y18YN<ZN1_18 ;<8NY6YU*
18YN68 C6UWU58RF5<2<8R.5[21YN"5Q51@65YX6;58Y6Q X̂1Y6;58@ YX58=U626j1X;<8Y56868RI$536#+%.J%J6% )$,3+% 8$6@
.*J6% &7."#$;<9=>?8!.W15852̂N6N75NQ1XZ<X41@ <8 5,X<45N62-"0 ;<2U48 "’L( 44f#)& 44% ) #4#%
76YW YW14<[621QW5N1;<4QX6N68R<Z5;1Y<86YX621"E# *&L&)! QW<NQW5Y15;6@ "F# Z2<768R5Y&L0 4JM468 Z<XRX5*
@618Y12UY6<8$58@ YW16891;Y6<8 _<2U4175N#& #J$E8@ YW1@1Y1;Y6<8 75_1218RYWN71X1N1Y5Y#%& 84Z<XN;W5ZY<*
N6@158@ 6N<N;W5ZY<N6@1%58@ #"& 84Z<X@1W @̂X<YU4U2<N6;5;6@%YU4U2<N6;5;6@% +*1Q6@1W @̂X<YU4U2<N6;5;6@% @1W *̂
@X<Q5;W 4̂6;5;6@ 58@ Q5;W 4̂6;5;6@$:<8@A98!>;W5ZY<N6@1% 6N<N;W5ZY<N6@1% @1W @̂X<YU4U2<N6;5;6@% YU4U2<N6;
5;6@% +*1Q6@1W @̂X<YU4U2<N6;5;6@% @1W @̂X<Q5;W 4̂6;5;6@ 58@ Q5;W 4̂6;5;6@ NW<71@ R<<@ 26815XX125Y6<8NW6QN76YW*
68 YW1X58R1N<Z#L00 e)%L(& #RM4J",m&L/// ’#% #L’# e’0L’& #RM4J",m&L/// "#% +L"% e(+L’& #RM4J
",m&L/// /#% #L+( e’%L#& #RM4J",m&L/// (#% #L"0 e’+L(& #RM4J",m&L/// %#% +L"# e(#L’& #RM4J
",m&L/// /# 58@ +L’( e(/L#& #RM4J",m&L/// 0#% 7W<N15_1X5R1X1;<_1X61N"K>?N# 71X1/0L0/!
""L+&!#% /%L%’! ""L"(!#% //L++! ""L")!#% /0L)%! ""L#)!#% /%L&0! "&L)0!#% //L’’!
""L"#!# 58@ /0L&/! ""L((!#% X1NQ1;Y6_12̂$2>B2A@8$>B!.W6NN64Q2158@ 5;;UX5Y141YW<@ ;58 [1
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!!牛黄抱龙片具有清热镇惊% 祛风化痰之功效%
主要用于治疗小儿风痰壅盛’ 高热神昏’ 惊风抽搐
等症状% 是儿科常用药% 该制剂由 "& 味中药材加
工而成% 分别是胆南星’ 茯苓’ 牛黄’ 麝香’ 朱
砂’ 雄黄’ 琥珀’ 全蝎’ 天竺黄’ 僵蚕 "炒#% 收
载于 .卫生部颁药品标准/ "中药成方制剂第 "+
册# )"* & 但现标准仅规定了性状’ 理化鉴别及制剂
通则检查项)"*#* % 尚无成分定量测定报道% 无全面
控制该药物的质量& 本实验以胆南星中夏佛托苷和
异夏佛托苷及茯苓中去氢土莫酸’ 土莫酸’ +*表去
氢土莫酸’ 去氢茯苓酸和茯苓酸为指标成分% 采用
DGJ-波长切换法同时测定牛黄抱龙片这 % 种成分
的含有量% 为该药物质量标准的提高提供依据&
FG仪器与试药
"L"!仪器!l5Y1XN高效液相色谱仪 "美国 l5Y1XN
公司#( 34Q<71XGX<色谱工作站’ S"+")F可变波
长检测器 "美国安捷伦科技公司#( E3#’& 电子天
平 "十万分之一% 瑞士 ‘1YY21X*.<21@<公司#( ,k*
"AA?F数控超声仪 "昆山市超声仪器有限公司#&
"L#!试剂!乙腈为色谱纯( 磷酸为分析纯( 水为
超纯水(
"L+!对照品!夏佛托苷 ")"/+0*+#*&% 含有量
/0L&!#’ 异 夏 佛 托 苷 " )#&"#*#/*&% 含 有 量
/0L&!# 对照品购自成都曼思特生物科技有限公
司( 去氢土莫酸 "(%)’*"(*"% 含有量 /0L&!#’ 土
莫酸 ")&0*#’*%% 含有量 /0L&!# 对照品购自成都
普瑞法科技开发有限公司( +*表去氢土莫酸
" "(%%%)*)’*’% 含 有 量 //L&!#’ 去 氢 茯 苓 酸
"%%&"#*+"*0% 含有量 /0L&!#’ 茯苓酸 "#/&%&*
/#*(% 含有量 /0L&!# 对照品购自上海融禾医药
科技发展有限公司&
"L’!样品!牛黄抱龙片购自上海雷允上药业有限
公司 "批号分别为 "’""&)’ "’"#"%’ ")&##"#&
HG方法与结果
#L"!色谱条件!,X<45N62-"0色谱柱 "’L( 44f
#)& 44% ) #4#( 体积流量 &L0 4JM468( 进样量
#& #J( 流动相乙腈 "E# *&L&)!磷酸溶液 "F#%
梯度洗脱 " & i"/ 468% "(!E( "/ i#/ 468%
"(L&!%++L&!E( #/ i(+ 468% ++L&!%%#L&!
E( (+ i%& 468% %#L&! % "(L&! E# )+*0* ( & i
#/ 468在 #%& 84)/*""*波长下检测夏佛托苷’ 异夏佛
托苷% #/ i%& 468 在 #"& 84)"#*"+*波长下检测去氢
土莫酸’ 土莫酸’ +*表去氢土莫酸’ 去氢茯苓酸’
茯苓酸&

#L#!供试品溶液的配制方法!取本品适量% 研成
细粉% 精密称取 (L& R% 置于 )& 4J量瓶中% 加甲
醇适量% 超声 ’& 468% 放冷% 加甲醇至刻度% 摇
匀% 过滤% 取续滤液% 即得&
#L+!混合对照品溶液的制备方法!精密称取夏佛
托苷’ 异夏佛托苷’ 去氢土莫酸’ 土莫酸’ +*表去
氢土莫酸’ 去氢茯苓酸’ 茯苓酸适量% 甲醇溶解并
稀 释 成 &L)%(’ &L’0’’ &L(+’’ &L’%#’ &L’+(’
&L(#’’ &L(/# 4RM4J% 摇匀% 即得对照品贮备液&
再量取 )L&’ #L)’ )L&’ #L)’ #L)’ #L)’ )L& 4J%
置于同一 "&& 4J量瓶中% 加甲醇稀释至刻度% 摇
匀% 即得&
#L’!阴性对照的制备及专属性实验!称取除胆南
星和茯苓外的药材各 " 份% 按照生产工艺配制胆南
星’ 茯苓空白样品% 按 ,#L#- 项下方法制得胆南
星’ 茯苓空白对照溶液& 取空白’ 混合对照品和供
试品溶液适量% 在 ,#L"- 项色谱条件下进行测
定& 结果% 在与对照品色谱峰相应的保留时间处%
样品溶液有相应色谱峰% 阴性无干扰% 具体见
图 "&
#L)!线性关系考察!分别精密吸取 ,#L+- 项下
对照品贮备液 &L"’ &L#’ &L)’ "L&’ #L& 4J% 置
于 #& 4J量瓶中% 甲醇稀释至刻度% 摇匀% 即得系
列质量浓度的混合对照品溶液& 以质量浓度为横坐
标 ":#% 峰面积为纵坐标 "_# 绘制标准曲线%
结果见表 "% 可知各成分线性关系良好&

表 FG‘ 种成分的线性关系
9+1MFGA#%)+//)’+.#"%4,#34"&4)Q)%*"%4.#.()%.4

成分 回归方程
线性范围M

"#R+4Je"#
,

夏佛托苷 _m/L"(% + f"&):p’&/L" #L00 i)%L(& &L/// ’
异夏佛托苷 _m(L&#’ ( f"&):e#+(L) #L’# i’0L’& &L/// "
去氢土莫酸 _m"L"%& ( f"&(:e"0#L/ +L"% i(+L’& &L/// /
土莫酸 _m’L+"/ % f"&):p#%)L( #L+( i’%L#& &L/// (
+*表去氢土莫酸 _m#L))0 + f"&):e+("L" #L"0 i’+L(& &L/// %
去氢茯苓酸 _m%L/’& ) f"&):e#00L) +L"# i(#L’& &L/// /
茯苓酸 _m"L)+" / f"&(:p"(%L’ +L’( i(/L#& &L/// 0

#L(!稳定性试验!取 ,#L#- 项下供试品溶液%
在室温下放置 &’ #’ ’’ 0’ "#’ #’ W% 在 ,#L"-
项色谱条件下测定% 测得夏佛托苷’ 异夏佛托苷’
去氢土莫酸’ 土莫酸’ +*表去氢土莫酸’ 去氢茯苓
酸’ 茯苓酸峰面积 K>?分别为 &L’#!’ &L/)!’
"L&0!’ &L/(!’ "L"’!’ "L&%!和 &L0+!% 表
明溶液在 #’ W内稳定性良好&
#L%!重复性试验!按 ,#L#- 项下方法制备 ( 份
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"$夏佛托苷!#$异夏佛托苷!+$去氢土莫酸!’$土莫酸!

)L+*表去氢土莫酸!($去氢茯苓酸!%$茯苓酸
"$N;W5ZY<N6@1#$6N<N;W5ZY<N6@1+$@1W @̂X<YU4U2<N6;5;6@ ’$YU4U*

2<N6;5;6@!)L+*1Q6@1W @̂X<YU4U2<N6;5;6@!($@1W @̂X<Q5;W 4̂6;5;6@!

%$Q5;W 4̂6;5;6@

图 FG=WA2色谱图
U#VMFG=WA2*,/"N+."V/+N4

供试品溶液% 在 ,#L"- 项色谱条件下测定% 测得
夏佛托苷’ 异夏佛托苷’ 去氢土莫酸’ 土莫酸’ +*
表去氢土莫酸’ 去氢茯苓酸’ 茯苓酸含有量 K>?
分 别 为 &L("!’ "L&+!’ "L"(!’ &L//!’
"L"0!’ "L"’!和 &L/+!% 表明该方法重复性
良好&
#L0!精密度试验!取 ,#L+- 项下混合对照品溶
液% 在 ,#L"- 项色谱条件下进样 ( 次% 测得夏佛
托苷’ 异夏佛托苷’ 去氢土莫酸’ 土莫酸’ +*表去

氢土莫酸’ 去氢茯苓酸’ 茯苓酸峰面积 K>?分别
为 &L/)!’ "L&"!’ &L’0!’ &L0#!’ "L&%!’
"L"+!和 &L0/!% 表明仪器精密度良好&
#L/!加样回收率试验!将样品 "批号 "’""&)# 研
成细粉% 精密称取 (份% 每份 +L& R% 置于 )& 4J量
瓶中% 精密加入混合对照品溶液 "夏佛托苷
&L&#0 0 4RM4J’ 异夏佛托苷 &L&"# " 4RM4J’ 去氢
土莫酸 &L&+" % 4RM4J’ 土莫酸 &L&"" 0 4RM4J’ +*
表去 氢 土 莫 酸 &L&"& / 4RM4J’ 去 氢 茯 苓 酸
&L&") ( 4RM4J’ 茯苓酸 &L&+’ ( 4RM4J# 和甲醇各
#) 4J% 称定质量% 超声 ’& 468 后放冷% 甲醇补足
减失的质量% 摇匀% 过滤% 取续滤液% 在 ,#L"- 项
色谱条件下计算加样回收率% 结果见表 #&

表 HG加样回收率试验结果
9+1MHG:)4(’.4"&/)*"Q)/R .)4.4

成分
称样量M

R
原有量M

4R
加入量M

4R
测得量M

4R
回收率M

!
平均回

收率M!

K>?M

!
夏佛托苷 #L//0 + &L(%" ( &L%#& & "L+0) + //L"+ /0L0/ "L+&

+L&&& ) &L(%# " &L%#& & "L+(( ’ /(L’+
+L&&" / &L(%# ’ &L%#& & "L+/& % //L%(
#L/0/ # &L((/ ( &L%#& & "L+0& 0 /0L%0
#L//( % &L(%" + &L%#& & "L+/" " //L/%
+L&&# ) &L(%# ( &L%#& & "L+0% ’ //L#0

异夏佛托苷 #L//0 + &L+#+ 0 &L+&# ) &L("0 ( /%L’) /%L%’ "L"(
+L&&& ) &L+#’ " &L+&# ) &L(#( " //L0+
+L&&" / &L+#’ # &L+&# ) &L("/ ) /%L(#
#L/0/ # &L+## 0 &L+&# ) &L("% ’ /%L+/
#L//( % &L+#+ ( &L+&# ) &L(") # /(L’&
+L&&# ) &L+#’ + &L+&# ) &L("/ / /%L%#

去氢土莫酸 #L//0 + &L0"# ) &L%/# ) "L(&0 + "&&L’# //L++ "L")
+L&&& ) &L0"+ " &L%/# ) "L)00 # /%L0&
+L&&" / &L0"+ ) &L%/# ) "L)/& ) /0L&’
#L/0/ # &L0"& " &L%/# ) "L(&& % //L%(
#L//( % &L0"# " &L%/# ) "L(&& 0 //L)#
+L&&# ) &L0"+ % &L%/# ) "L(&/ ) "&&L’#

土莫酸 #L//0 + &L#%) 0 &L#/) & &L)(/ + //L’/ /0L)% "L#)
+L&&& ) &L#%( & &L#/) & &L)() ( /0L"%
+L&&" / &L#%( # &L#/) & &L)%& & //L)/
#L/0/ # &L#%) & &L#/) & &L)(+ 0 /%L/&
#L//( % &L#%) % &L#/) & &L)(& % /(L("
+L&&# ) &L#%( # &L#/) & &L)%& # //L((

+*表去氢 #L//0 + &L#(& / &L#%# ) &L)#) / /%L#) /%L&0 &L)0
土莫酸 +L&&& ) &L#(" & &L#%# ) &L)#) # /(L/)

+L&&" / &L#(" # &L#%# ) &L)#+ % /(L++
#L/0/ # &L#(& " &L#%# ) &L)#( ( /%L0&
#L//( % &L#(& % &L#%# ) &L)#+ / /(L)/
+L&&# ) &L#(" # &L#%# ) &L)#% " /%L)0

去氢茯苓酸 #L//0 + &L’"+ 0 &L+/& & &L0&) ) "&&L’’ //L’’ "L"#
+L&&& ) &L’"’ " &L+/& & &L0&& # //L&&
+L&&" / &L’"’ + &L+/& & &L%/) % /%L%/
#L/0/ # &L’"# ) &L+/& & &L0&( & "&&L/&
#L//( % &L’"+ ) &L+/& & &L0&" + //L’’
+L&&# ) &L’"’ + &L+/& & &L0&& ( //L&)

茯苓酸 #L//0 + &L/"’ ) &L0() & "L%%& " /0L/" /0L&/ "L((
+L&&& ) &L/") # &L0() & "L%’/ / /(L)&
+L&&" / &L/") ( &L0() & "L%0/ & "&&L/%
#L/0/ # &L/"" % &L0() & "L%)+ % /%L+’
#L//( % &L/"’ & &L0() & "L%)/ ( /%L%(
+L&&# ) &L/") 0 &L0() & "L%)) ) /%L&0
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#L"&!样品含有量的测定!取 + 批样品 "批号
"’""&)’ "’"#"%’ ")&##"#% 按 ,#L#- 项下方法

制备供试品溶液% 在 ,#L"- 项色谱条件下测定%
结果见表 +&

表 IG含有量测定结果 %NVdV’ #\I&
9+1MIG:)4(’.4"&*"%.)%.!).)/N#%+.#"%%NVdV’ #\I&

批号 夏佛托苷 异夏佛托苷 去氢土莫酸 土莫酸 +*表去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸
"’""&) &L##’ &L"&0 &L#%" &L&/# &L&0% &L"+0 &L+&)
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IG讨论
为能兼顾牛黄抱龙片中这 % 种成分对提取溶剂

的要求% 参考文献资料% 选择甲醇作为提取溶剂&
同时% 考察了超声提取和水浴回流 +&’ ’&’ )& 468
的提取效果% 发现超声提取 ’& 468 时% 成分含有
量相对较高% 而且操作简便% 快速& 因此% 样品溶
液制备的提取方式为甲醇超声% 提取 ’& 468&

本实验得到了牛黄抱龙片生产厂家的大力支
持% 提供了阴性样品药材% 由于同一批药材按照相
关质量标准项下的同一工艺生产% 故所测各成分色
谱峰的差异较小& 同时% 预实验测定了各成分的含
有量范围% 发现其与样品溶液基本一致% 可能是混
合对照品溶液色谱峰和样品峰的峰型’ 峰宽’ 峰高
及出峰时间存在一定差异% 但图谱相似的原因&

牛黄抱龙片为儿科常用药% 处方中人工牛黄清
热解毒’ 豁痰开窍’ 息风止痉% 为君药( 胆南星’
天竺黄清热化痰’ 清心凉肝’ 息风定惊% 全蝎’ 僵
蚕息风止痉% 为臣药( 以茯苓健脾利湿’ 宁心安
神% 朱砂’ 琥珀清热镇心安神% 麝香辛香走窜’ 开
窍醒神% 雄黄祛痰定惊% 为佐药& 诸药合用% 共奏
清热镇惊% 祛风化痰之功& 同时% 胆南星在方中处
方量最大% 茯苓次之% 故以胆南星中夏佛托苷’ 异
夏佛托苷及茯苓中去氢土莫酸’ 土莫酸’ +*表去氢
土莫酸’ 去氢茯苓酸’ 茯苓酸为指标成分% 采用梯
度洗脱联合波长切换 DGJ-法同时测定其含有量%
为进一步完善牛黄抱龙片的质量标准提供参考&
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