
度* 重复性* 稳定性* 回收率均符合测定要求% 有
利于进一步完善黄芪注射液和黄芪口服液的质量控
制及相关研究)

参考文献!

# & $ !李效宽% 张艳海% 冯天辉% 等9在线固相萃取法结合电雾式

检测器测定黄芪及其复方中黄芪甲苷的含量#]$9分析化

学% %$&"% "%"&%&! &(-&’&(-.9

# % $ !高维娟9黄芪注射液临床应用研究进展#]$9承德医学院学

报% %$&"% )&"%&! &%-’&)&9

# ) $ !鄢立新% 唐卫文% 付铁军% 等9不同厂家产黄芪注射液中黄

芪甲苷的含量考察#]$9中成药% %$$"% %."2&! .%.’.%29

# " $ !张翠荣% 杨玉恒% 张敬伟% 等9黄芪注射液治疗围产期心肌

病的疗效观察#]$9河北医药% %$&"% )."%%&! )"(#’)"(.9

# # $ !张建英% 李艳丽9黄芪注射液的临床应用进展#]$9中国社

区医师% %$&%% &""%%&! )"’)#9

# . $ !刘红健% 吴国珍% 练!文9血栓通加黄芪注射液联合治疗

脑梗塞的临床观察#]$9中成药% %$$#% %("-&! 附 &.’&29

# ( $ !高!建% 李德林% 赵!萍% 等9CH=S’3=<+法同时测定玉

屏风总苷中黄芪皂苷#及黄芪甲苷#]$9中成药% %$&"% ).

"2&! &(.(’&(($9

# 2 $ !孟!楣%魏良兵%王!芳%等9\H=S’3=<+法测定芪白平肺

胶囊中黄芪甲苷#]$9中成药% %$&)% )#"&%&! %.)"’%.)(9

# - $ !白新涛% 霍宝军% 张!博9近红外光谱法快速检测黄芪注

射液中黄芪甲苷和总固体量#]$9中草药% %$&%% ")"&&&!

%&2-’%&-)9

#&$$ !简龙海% 闻宏亮% 夏!晶% 等9黄芪注射液定性定量方法的

改进#]$9中成药% %$&&% ))"&&&! %$&2’%$%$9

#&&$ !邵晓霞%王国团%方一清9高效液相色谱法测定黄芪注射液

中黄芪甲苷含量#]$9新疆医学% %$$-% )- ".&! &%-’&)$9

#&%$ !王!辰% 侯连兵% 刘!婵9CH=S’3=<+法测定黄芪注射液

中黄芪甲苷的含量#]$9中药材% %$$.% %-".&! .&2’.&-9

#&)$ !王!俐9CH=S’3=<+法测定黄芪口服液中黄芪甲苷的含量
#]$9药学进展% %$$#% %-"%&! 2%’2"9

@LD1法同时测定活血通脉片中 V 种成分

赵培敬! !张桂平
"南阳市食品药品检验所! 河南 南阳 "()$.&#

收稿日期! %$&#’$)’&2

作者简介! 赵培敬 "&-(#(&% 男% 副主任药师% 研究方向为中药质量标准与提高) /01! &)-)2--).")% 3’4561! ^06X6>?b[5;7&%.9:;4

摘要# 目的! 建立同时测定活血通脉片 "鸡血藤* 丹参* 赤芍* 红花等& 中 " 种活性成分丹酚酸 I* 芍药苷* 羟基
红花黄色素E及橙皮苷的CH=S法) 方法!活血通脉片 ($!甲醇提取液的分析采用G01:[A;4S&2色谱柱’ 乙腈’$U&!
磷酸为流动相% 梯度洗脱’ 体积流量 &U$ 4=W46>’ 检测波长为 %)$ >4) 结果!丹酚酸 I* 芍药苷* 羟基红花黄色素
E* 橙皮苷的线性范围分别为 %)U-& d&")U". (?W4="&n$U--- 2&* #U.% d))U(# (?W4="&n$U--- "&* %U.& d
&#U.. (?W4="&n$U--- &&* &-U&$ d&&"U.$ (?W4="&n$U--- (&% 平均回收率分别为 -2U#!* -2U2!* -(U-!*
--U%!% D<+分别为 &U%!* &U"!* &U$!* $U-%!) 结论!本法对方中 " 味主药的特征性成分同时进行测定% 简便
实用% 灵敏准确% 重复性好)
关键词! 活血通脉片’ 丹酚酸I’ 芍药苷’ 羟基红花黄色素E’ 橙皮苷’ CH=S
中图分类号! D-%(U%!!!!!文献标志码! E!!!!!文章编号! &$$&’&#%2"%$&#&&%’%.#&’$#
!"#!&$U)-.-WX96KK>9&$$&’&#%2U%$&#U&%U$&(

*#634(/,&"3)!&(&56#,/(#","%%"35/’(#S&’",)(#(3&,()#,@3"03&<",-6/#</9U
4&()97 @LD1

YCEMH06’X6>?% !YCEQNNJ6’̂6>?
":%)9%)A Y)0’.’2’#+*&F**- %)- "&2A ,*)’&*3% :%)9%)A =QX?SN% ,<.)%&

:;*<=:1<! :>?!/;@0T01;̂ 5> CH=S40L[;@ B;AL[0K64J1L5>0;JK@0L0A46>5L6;> ;BL[0:;>L0>LK;BB;JA5:’
L6T0:;>KL6LJ0>LK"K51T65>;16:5:6@ I% ^50;>6B1;A6>% [‘@A;O‘K5BB1;A‘011;aE5>@ [0K̂0A6@6>& 6> CJ;OJ0/;>?456
/5R10LK"L.C2#D#)A D5@6O0LS5J16K% G%3/.%#(.3’.*&&<.D%#D5@6O% !%#*).%#&27&%#D5@6O% ,%&’<%(.+3*0% #’1K&9
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?$<@AB*!/[05>51‘K6K;B($! 40L[5>;16:0OLA5:L;BCJ;OJ0/;>?456/5R10LKa5K:;>@J:L0@ ;> 5G01:[A;4
S&2 :;1J4> a6L[ 5:0L;>6LA610’$U&! ^[;K̂[;A6:5:6@ 5K4;R610^[5K06> 5?A5@60>L01JL6;> 4;@05L5B1;aA5L0;B
&U$ 4=W46> 5>@ 5@0L0:L6;> a5T010>?L[ ;B%)$ >49=$*CD<*!/[016>05AA5>?0K;BK51T65>;16:5:6@ I% ^50;>’
6B1;A6>% [‘@A;O‘K5BB1;A‘011;aE5>@ [0K̂0A6@6> a0A0%)U-& h&")U". (?W4="&n$U--- 2&% #U.% h))U(#
(?W4="&n$U--- "&% %U.& h&#U.. (?W4="&n$U--- && 5>@ &-U&$ d&&"U.$ (?W4="&n$U--- (&%
A0K̂0:L6T01‘9/[06A5T0A5?0A0:;T0A‘A5L0Ka0A0-2U#!% -2U2!% -(U-! 5>@ --U%!% 5>@ D<+Ka0A0
&U%!% &U"!% &U$! 5>@ $U-%!% A0K̂0:L6T01‘91AE1DC*>AE!I06>?K64̂10% 5::JA5L05>@ A0̂A;@J:6’
R10% L[6K40L[;@ 6Ka011KJ6L0@ L;L[0K64J1L5>0;JK@0L0A46>5L6;> ;B:[5A5:L0A6KL6::;>KL6LJ0>LK;BB;JA[0ARK6>
CJ;OJ0/;>?456/5R10LK9
F$.GA=B*! CJ;OJ0/;>?456/5R10LK’ K51T65>;16:5:6@ I’ ^50;>6B1;A6>’ [‘@A;O‘K5BB1;A‘011;aE’ [0K̂0A6’
@6>’ CH=S

!!活血通脉片为 .中国药典/ 收载品种#&$ % 由
鸡血藤* 丹参* 赤芍* 红花* 降香* 陈皮* 川芎*
郁金* 麦冬等药味制成% 具有行气活血% 通脉止痛
的功效% 临床用于冠心病* 心绞痛* 气滞血瘀证的
治疗) 原标准中仅控制了丹酚酸 I的含有量% 而
关于方中其他成分定量测定的研究也有报道#%’"$ %
但多以单味药的单一成分作为质控目标) 本实验参
考相关文献##’($% 对样品处理方法和色谱分离系
统进行优化% 对方中 " 味主药丹参* 赤芍* 红花*
陈皮的特征性成分同时进行测定% 可在简化检测步
骤* 节约检测资源的情况下% 更好地把关该药品的
质量) 结果表明% 该法简便实用* 重复性好% 专属
性强% 可用于该药品质量的有效控制)
HI仪器与试药
&U&!仪器!E?610>L&%.$ 高效液相色谱仪% 配四元
梯度泵* N&)&"F型可变波长紫外检测器’ <5AL;A6’
;JK!IH’%&&+电子天平’ em’)$$+3型数控超声
波仪)
&U%!试药! 实验中所用对照品皆购自中国食品药
品检定研究院% 分别为丹酚酸 I "&&&#.%’%$&&&$%
纯度 -2U$!&* 芍药苷 " &&$().’%$&$)#% 纯度
-.U#!&* 羟基红花黄色素 E "批号 &&&.)(’
%$$-$#% 纯 度 -&U2!&* 橙 皮 苷 " &&$(%&’
%$$#&%&)
&U)!试剂与样品! 乙腈为色谱纯 "G01:[ *5L0A6’
51KP>:9&’ 其它试剂均为分析纯’ 水为超纯水) 活
血通脉片样品皆由市场购得)
MI方法与结果
%U&!溶液的制备
%U&U&!对照品溶液的制备!精密称取芍药苷* 羟
基红花黄色素 E* 丹酚酸 I* 橙皮苷对照品适量%
加 ($!甲醇制成每 & 4=含丹酚酸 I$U"(2 % 4?*

橙皮苷 $U)2% $ 4?* 芍药苷 $U&&% # 4?* 羟基红花
黄色素E$U$#% % 4?的混合对照品溶液% 作为对
照品贮备液) 精密吸取 % 4=% 置 &$ 4=量瓶中%
加 ($!甲醇稀释至刻度% 摇匀% 即得)
%U&U%!供试品溶液的制备!取本品 &$ 片% 除去包
衣% 研细% 精密称取 $U" ?% 置 %$ 4=量瓶中% 加
($!甲醇适量% 密塞% 超声提取 )$ 46>% 放冷% 加
($!甲醇至刻度% 摇匀% 滤过% 即得)
%U&U)!阴性对照溶液的制备!按处方制法% 制备
分别不含丹参* 赤芍* 红花* 陈皮的阴性对照样
品% 按 0%U&U%2 项下方法分别制成缺丹参* 缺赤
芍* 缺红花* 缺陈皮的阴性对照溶液)
%U%!色谱条件!G01:[A;4S&2色谱柱 "%#$ 44o
"U. 44% # (4&’ 流动相为乙腈 "E& ’$U&!磷酸
"I& 系统% 梯度洗脱 "$ d&% 46>% &%!E’ &% d
%$ 46>% &%!( )" !E’ %$ d)$ 46>% )"!E’
)$ d)# 46>% )"!(&%!E&’ 检测波长 %)$ >4’
体积流量 &U$ 4=W46>’ 柱温 )# g’ 进样量 &$ (=)
按羟基红花黄色素峰计算% 理论塔板数应不低于
) $$$)
%U)!系统适应性试验!吸取 0%U&2 项下 ) 种溶
液各 &$ (=% 按上述色谱条件分别进样) 结果在供
试品色谱中% 出现与丹酚酸I* 芍药苷* 羟基红花
黄色素E* 橙皮苷对照品色谱相同* 保留时间一致
的色谱峰% 并且与其它组分能达到良好分离% 分离
度均符合药典要求% 理论塔板数分别为 &) -2&*
- )2.* ( 2&#* &% %##) 而在阴性对照色谱中% 与
各对照品色谱峰相应的位置上无干扰峰% 说明供试
品溶液中的其它组分对待测成分无影响% 见图 &)
%U"!线性关系的考察!精密吸取 0%U&U&2 项下
对照品贮备液 $U#* &U$* &U#* %U$* %U#* )U$
4=% 分别置 &$ 4=量瓶中% 加 ($!甲醇至刻度%
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!!
&9羟基红花黄色素E!%9芍药苷!)9橙皮苷!"9丹酚酸I

&9[‘@A;O‘K5BB1;A‘011;aE!%9^50;>6B1;A6>!)9[0K̂0A6@6>!"9K51T65>;16:5:6@ I

图 HI对照品 $:&’ 供试品 $;&’ 缺红花阴性对照 $1&’ 缺赤芍阴性对照 $B&’ 缺陈皮阴性对照 $$&’ 缺丹参阴性对
照 $J& @LD1色谱图

J#-KHI@LD1’+5"6/("-5/6)"%5&%&5&,’&)39)(/,’&)$:&% )/624&$;&% )/624&8#(+"3($(/)?(’*+%,"$1&% )/624&8#(+U
"3(L/&",#/&5395/&=/!#0 $B&% )/624&8#(+"3($*)/*/&)*=:%()(&L&5#’/52#36 $$& /,!)/624&8#(+"3(@(%.*(&’*%)*4
,//?*A(&=/!#0 &(=+#Y"6/ $J&

摇匀% 在 0%U%2 项色谱条件下测定% 以测得的 "
种成分的峰面积为纵坐标% 质量浓度 "(?W4=&
为横坐标% 分别绘制标准曲线) 芍药苷回归方程为
Vn&$U%-) -Ph$U.-" %% &n$U--- " ") n.&’ 羟
基红花黄色素E回归方程为Vn&.U$-& &Ph&U%-% )%
&n$U--- & " ) n.&’ 丹酚酸 I回归方程为 Vn
&$U)-. %Pk$U-() &% &n$U--- 2 ") n.&’ 橙皮苷
回归方程为 Vn&$U$)# %Ph&U$(" -% &n$U--- (
")n.&) 结果表明% 芍药苷* 羟基红花黄色素 E*
丹酚酸 I* 橙皮苷分别在 #U.% d))U(# (?W4=*
%U.& d&#U.. (?W4=* %)U-& d&")U". (?W4=*
&-U&$ d&&"U.$ (?W4=的范围内呈良好的线性
关系)
%U#!精密度试验!取 0%U&U&2 项下的对照品溶
液% 连续进样 . 次% 测定峰面积% 计算得丹酚酸
I* 芍药苷* 羟基红花黄色素 E* 橙皮苷 " 种成分

的峰面积 D<+分别为 $U22!* &U&!* &U#!*
&U&!% 表明仪器精密度良好)
%U.!重复性试验!取批号为 &$&"$)%( 的样品% 按
0%U&U%2 项下方法平行制备 . 份供试品溶液% 在
0%U%2 项色谱条件下测定) 结果% 丹酚酸I* 芍药
苷* 羟基红花黄色素 E* 橙皮苷的 D<+分别为
&U)!* $U.-!* &U#!* &U%!% 说明该方法重复
性良好)
%U(!稳定性试验!取批号为 &$&"$)%( 的供试品溶
液% 分别于 $* %* "* .* 2 [ 测定 " 种成分的峰面
积) 结果% 丹酚酸 I* 芍药苷* 羟基红花黄色素
E* 橙皮苷的 D<+分别为 $U-"!* &U&!* &U.!*
&U%!% 表明制备的供试品溶液在 2 [内稳定)
%U2!加样回收率试验!精密称取已测得含有量
"丹酚酸I%U)2& 4?W片% 芍药苷 $U#.( 4?W片% 羟
基红花黄色E$U%.% 4?W片% 橙皮苷 &U2## 4?W片%
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片质量 $U"-( . ?& 的活血通脉片 . 份% 每份 $U%
?% 分别精密加入 0%U&U&2 项下的对照品贮备液各
%U$ 4=% 按 0%U%U%2 项下方法制备供试品溶液% 并
进样测定% 以外标法计算回收率% 结果见表 &)

表 HI加样回收率试验结果
</9KHI=&)34()"%5&’"S&57 (&)()

成分
取样量W

?
原有量W

4?
加入量W

4?
测得量W

4?
回收率W

!
平均回

收率W!

D<+

W!
丹酚酸I$U&-2 2 $U-#& ) $U-#. " &U-$) $ --U#&

$U%$& % $U-.% ( $U-#. " &U-$2 % -2U2.
$U%$$ ) $U-#2 " $U-#. " &U-$% - -2U(. -2U# &U%
$U%$& # $U-." % $U-#. " &U-&. " --U#.
$U&-2 & $U-"( - $U-#. " &U2(# ) -.U-(
$U%$% $ $U-.. . $U-#. " &U2-# % -(U$-

芍药苷 $U&-2 2 $U%%. # $U%%# $ $U"#$ . --U.$
$U%$& % $U%%- ) $U%%# $ $U"## $ &$$U)&
$U%$$ ) $U%%2 % $U%%# $ $U"". " -.U-2 -2U2 &U"
$U%$& # $U%%- . $U%%# $ $U"#$ # -2U&2
$U&-2 & $U%%# ( $U%%# $ $U"#$ 2 &$$U$"
$U%$% $ $U%)$ % $U%%# $ $U""- - -(U."

羟基红花 $U&-2 2 $U&$" ( $U&$" " $U%$. - -(U2-
黄色素E$U%$& % $U&$# - $U&$" " $U%$- ) --U$"

$U%$$ ) $U&$# # $U&$" " $U%$. $ -.U%. -(U- &U$
$U%$& # $U&$. & $U&$" " $U%$2 ) -(U2-
$U&-2 & $U&$" ) $U&$" " $U%$( ) -2U..
$U%$% $ $U&$. " $U&$" " $U%$2 % -(U#&

橙皮苷 $U&-2 2 $U("& & $U(." $ &U#$% " --U.#
$U%$& % $U(#$ & $U(." $ &U"-- - -2U&"
$U%$$ ) $U(". ( $U(." $ &U#$2 # --U(& --U% $U-%
$U%$& # $U(#& % $U(." $ &U#$# & -2U.2
$U&-2 & $U()2 # $U(." $ &U#$# 2 &$$U")
$U%$% $ $U(#) $ $U(." $ &U#$" & -2U)&

%U-!样品测定!取不同厂家共 &% 批样品% 按
0%U&U%2 项下方法制备供试品溶液% 平行 ) 份% 在
0%U%2 项色谱条件下测定 " 种成分的含有量% 结果
见表 %)

表 MIHM 批样品中 V 种成分的测定结果 $#QN&
</9KMI=&)34()"%%"35’",)(#(3&,()6&/)35&!#,(8&4S&9/(U

’+&)"%)/624&)$#QN&

批 号
丹酚酸IW

"4?,片 h&&
芍药苷W

"4?,片 h&&
羟基红花黄色素EW

"4?,片 h&&
橙皮苷W

"4?,片 h&&
&)$.%.& %U%)- $U"%% $U$2% $U2%.
&)$-%)% %U&2$ $U".% $U$(. &U$%(
&)&&%$& %U%#) $U"#) $U$#( $U(%2
&$&"$)%( %U)() $U##( $U%#- &U2".
&%&)&$%) %U"&# $U#.2 $U%&2 &U2$-
&$&)$2&% %U)#& $U#)- $U%". &U2.%
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!!从所测得的结果可以看到% 不同厂家 &% 批样
品在丹酚酸 I含有量上的差别不大% 而其他 ) 种
成分的含有量则差异偏大% 尤其是羟基红花黄色素
E的含有量% 差距达 " 倍多% 超出了正常的不同厂
家生产* 不同产地药材所带来的可能差异) 之所以
出现这种情况% 可归因于现行标准仅规定了丹酚酸
I的含有量% 而其他 ) 味药因原标准中未涉及成分
定量控制% 造成个别厂家钻空子* 不严格按工艺投
料% 以致生产的成药中各成分含有量差异较大% 质
量参差不齐% 所以很有必要对其合理定量% 从而更
好地监管该药品的质量)
NI讨论

关于多成分的同时检测% 在已有的研究中很多
采用波长转换的方式% 取得了良好的效果#2’&&$ % 本
实验也采用了此种方法% 以各成分的最大吸收波长
为各自的检测波长进行测定% 效果较好) 同时% 也
尝试了以 " 种成分中任一成分的最大吸收波长为单
一检测波长的测定方法% 发现以 %)$ >4作为检测
波长时% 其它 ) 种成分亦响应信号强* 吸收稳定%
效果并不比波长转换的差) 故考虑到部分品牌或型
号的仪器在波长转换时基线不能自动回零% 造成基
线不稳% 亦本着舍繁从简的原则% 最终采用了单波
长检测的方式)

方中川芎的特征性成分阿魏酸在理论上% 可以
与文中的 " 种成分同时检测#&%’&)$ % 所以一开始的
实验也将其作为待测成分进行了测定% 但结果很不
理想% 因为其含有量太低% 与其它几种成分悬殊太
大% 甚至在几个批次的样品中检测不到% 同批样品
中的含有量平行性也很差) 究其原因% 应该是由于
川芎在方中所占比例较小% 而阿魏酸在川芎中含有
量又低% 并且性质不稳定#&"$ ) 鉴于此% 阿魏酸不
宜作为本次实验中的目标成分用于质量控制% 故最
终仅做 " 种成分的检测)
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摘要# 目的!采用高效液相梯度洗脱法测定蒺藜防白缓释滴丸 "蒺藜* 防风* 白芷* 当归等& 中升麻素苷* #’EJ甲基
维斯阿米醇苷和欧前胡素的含有量) 方法!蒺藜防白缓释滴丸甲醇提取液分析在 E?610>LYMDIE_<I’S&2柱 "%#$ 44
o"U. 44% #(4& 上实施’ 体积流量 &U$ 4=W46>’ 检测波长 %#" >4) 升麻素苷和 #’EJ甲基维斯阿米醇苷的色谱流动
相E为乙腈% 流动相I为 $U&!磷酸溶液% 梯度洗脱 "$ d&$ 46>% &#!E’ &$ d%$ 46>% &#!()$!E’ %$ d%# 46>%
)$!E&’ 柱温 )# g) 欧前胡素的色谱流动相为甲醇’水 ".2 i)%% UWU&’ 柱温 )$g) 结果!升麻素苷和 #’EJ甲基维
斯阿米醇苷分别在 &U.$% $ d&&%U&" (?W4="&n$U--- 2&* &U)-. d&)-U.$ (?W4="&n$U--- -& 范围内与峰面积成良
好的线性关系% 平均回收率分别为 &$$U%! "D<+n$U--!& 和 --U-! "D<+n$U2$!&) 欧前胡素在 $U($( % d($U(%
(?W4="&n$U--- -& 范围内与峰面积成良好的线性关系% 平均回收率为 --U"! "D<+n&U$!&) 结论!本法操作简
便% 准确可靠% 可用于蒺藜防白缓释滴丸的质量评价)
关键词! 蒺藜防白缓释滴丸’ 升麻素苷’ #’E’甲基维斯阿米醇苷’ 欧前胡素’ 高效液相色谱法
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