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摘要# 目的!建立一测多评法同时测定玉液消渴颗粒 "黄芪( 山药( 葛根等# 中 $q,羟基葛根素( 葛根素( $q,甲氧基
葛根素( 新芒果苷( 芒果苷( 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷( 黄芪甲苷( 山药素-的含有量’ 方法!该药物甲醇提取
液的分析采用e<:45M62U"-色谱柱 "%S( 44h#’) 44& ’ #4#$ 以甲醇,乙腈 "" b"# 与 )S%!冰醋酸为流动相& 梯度
洗脱$ 体积流量 )S* 4GB46O$ 柱温 $) g$ 检测波长分别为 #")( #’)( #’%( #+% O4’ 以黄芪甲苷为内标& 计算其他 +
种成分的相对校正因子& 测定其含有量’ 结果!- 种成分在各自范围内线性关系良好 "3k)S*** )#& 平均加样回收率
*+S)(!d**S*’!& TIc)S’%!d"S%%!& 一测多评法所得结果与外标法接近’ 结论!该方法稳定可靠& 可用于玉液
消渴颗粒的质量控制’
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!!玉液消渴颗粒具有益气滋阴的功效& 临床主要
用于糖尿病消渴乏力( 口渴多饮( 多尿症等症状的
治疗& 其质量标准源于 -卫生部颁药品标准 "中
药成方制剂#. 第 ’ 册*"+ & 但未对方中任何成分进
行定量测定’ 张书苓*#+等采用F‘GU法测定黄芪甲
苷含有量& 而王艳*$+ ( 王立兴*%+等采用相同方法
测定葛根素含有量& 但尚无对该制剂多成分含有量
同时测定的报道’ 面对中成药复方制剂复杂的化学
成分& 单一成分定量测定难以全面控制其质量和疗
效的一致性& 多指标成分综合控制模式已成为相关
质量评价的发展趋势’

一测多评法通过测定其中 " 个易制备( 性质稳
定的成分& 从而实现多个待测成分的同时测定& 可
有效解决多指标成分同时测定时对照品需求量大(
检验成本高的弊端*’,-+ ’ 为了全面有效控制玉液消
渴颗粒的质量& 本实验以葛根代表性成分 $q,羟基
葛根素( 葛根素( $q,甲氧基葛根素& 知母代表性
成分新芒果苷( 芒果苷& 黄芪代表性成分毛蕊异黄
酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷( 黄芪甲苷& 山药的代表性
成分山药素-为指标& 黄芪甲苷为内标物& 建立一
测多评法同时测定该制剂中 - 种成分的含有量’
HI仪器与材料

HA621ON"#)) 型高效液相色谱仪 "美国安捷伦
公司#$ HG#)% 型电子分析天平 "瑞士梅特勒,托利
多公司#$ e.##)) 型超声波清洗器 "昆山市超声
仪器有限公司#’ 玉液消渴颗粒 "每袋装 "’ A& 批
号 "("#)$( "("#)%( "+)#)$# 来源于茂祥集团吉
林制药有限公司’ 葛根素 """)+’#,#)"("’#( 芒果
苷 """"()+,#)"’)$ #( 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄
糖苷 " """*#),#)"()( #( 黄 芪 甲 苷 " "")+-",
#)"("(# 来源于中国食品药品检定研究院$ $q,羟
基葛 根 素 " ""+)+(,’%,’ #( $q,甲 氧 基 葛 根 素
"""+)%+,)+,"#( 新芒果苷 "(%-)*,(+,## 来源于
上海纯优生物科技有限公司$ 山药素-对照品
"’"%"’,)),)# 来源于湖北广奥生物科技有限公司’
甲醇( 乙腈为色谱纯$ 其他试剂为分析纯’
JI方法与结果
#S"!方法学考察
#S"S"!色谱条件!e<:45M62U"-色谱柱 "%S( 44h
#’) 44& ’ #4#$ 流动相 H为甲醇,乙腈 "" b"#&
i为 )S%!冰醋酸溶液& 梯度洗脱**+ ") d"$ 46O&
"-S)!H$ "$ d## 46O& "-S)!%#+S)!H$ ## d
$# 46O& #+S)!%$%S)!H$ $# d%% 46O& $%S)!
%%-S)!H$ %% d%* 46O& %-S)!%()S)!H$ %* d

’’ 46O& ()S)!% "-S)!H#$ ) d## 46O 时在
#’) O4*"),""+波长下检测 $q,羟基葛根素( 葛根素(
$q,甲氧基葛根素& ## d$+ 46O在 #’% O4*"#,"$+波长下
检测新芒果苷( 芒果苷( 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄
糖苷& $+ d%% 46O 在 #") O4*"%+波长下检测黄芪甲
苷& %% d’’ 46O 在 #+% O4*"’,"(+波长下检测山药素-$
体积流量 )S* 4GB46O$ 柱温 $) g$ 进样量 ") #G’
#S"S#!对照品溶液制备!精密称取 $q,羟基葛根
素( 葛根素( $q,甲氧基葛根素( 新芒果苷( 芒果
苷( 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷( 黄芪甲苷(
山药素-对照品适量& 甲醇分别制成每 " 4G含
)S’"-( "S+")( )S-"#( )S(+%( #S"$-( )S$*)(
)S%$#( )S%+( 4A的贮备液& 依次精密 ’S)( ’S)(
’S)( ’S)( ’S)( #S)( ’S)( #S’ 4G& 置于同一
")) 4G量瓶中& 甲醇稀释至刻度& 分别制成含
#’S*( -’S’( %)S(( $$S+( ")(S*( +S-)( #"S((
""S* #AB4G上述成分的对照品溶液’
#S"S$!供试品溶液制备!取颗粒适量& 研细& 精密
称取约 %S) A& 置于具塞锥形瓶中& 精密加入甲醇
’) 4G& 称重& 超声提取$) 46O& 擦干外壁& 放冷& 甲
醇补足减失的质量& 摇匀& 过滤& 取续滤液& 即得’
#S"S%!阴性样品溶液制备!按颗粒质量标准项下
的处方和制备工艺& 分别制备不含葛根( 知母( 黄
芪( 山药的的阴性样品& 按 /#S"S$0 项下方法制
备溶液& 即得’
#S"S’!系统适用性与专属性试验!精密吸取
/#S"S#0 d /#S"S%0 项下溶液适量& 在 /#S"S"0
项色谱条件下进样分析& 结果见图 "’ 由图可知&
各成分与其相邻色谱峰均能达到有效分离& 分离度
均大于 "S’& 理论塔板数以所测各成分色谱峰计&
均大于 % )))& 阴性无干扰’
#S"S(!线性关系考察!精密吸取 /#S"S#0 项下
对照品溶液 ’S) 4G& 置于同一 ’) 4G量瓶中& 甲
醇稀释至刻度& 摇匀& 作为混标溶液-& 精密吸取
适量& 甲醇稀释 #( ’( ")( "’( #) 倍& 作为混标
溶液’( .( 1( 3( 4& 在 /#S"S"0 项色谱条
件下进样测定’ 以成分质量浓度为横坐标 "]#&
峰面积为纵坐标 "Z# 进行回归& 结果见表 "& 可
知各成分在各自范围内线性关系良好’
#S"S+!精密度试验!取 /#S"S#0 项下对照品溶
液& 在 /#S"S"0 项色谱条件下进样测定& 测得 $q,
羟基葛根素( 葛根素( $q,甲氧基葛根素( 新芒果
苷( 芒果苷( 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷( 黄
芪甲苷( 山药素-峰面积 TIc分别为 )S-"!(
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"S$q,羟基葛根素!#&葛根素!$S$q,甲氧基葛根素!%&新芒果苷!

’&芒果苷!(&毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷!+&黄芪甲苷
-&山药素-
"S$q,\=D<:_=>V1<5<6O!#&>V1<5<6O!$S$q,41N\:_=>V1<5<6O!%&O1:,

45OA6;1<6O!’&45OA6;1<6O!(&952=9:M6O,+,̂,!,Y,A2V9:M6D1!+&5MN<5A5,

2:M6D11!-&P5N5N5M6O J

图 HI各成分?PC<色谱图
R$QOHI?PC<(34#-+)#Q4+-*#&,+4$#2*(#/*)$)2’/)*

)S(#!( "S"$!( "S"*!( )S’+!( "S$+!( "S#%!(
"S$$!& 表明仪器精密度良好’
#S"S-!重复性试验!取同一批颗粒 ( 份& 按

/#S"S$0 项下方法制备供试品溶液& 在 /#S"S"0
项色谱条件下进样测定& 测得 $q,羟基葛根素( 葛
根素( $q,甲氧基葛根素( 新芒果苷( 芒果苷( 毛
蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷( 黄芪甲苷( 山药素
-含有量 TIc分别为 "S%#!( "S"%!( )S$(!(
"S’)!( "S#*!( )S-"!( "S(#!( )S+%!& 表明
该方法重复性良好’
#S"S*!稳定性试验!取同一份供试品溶液& 于室
温下 )( #( %( (( ")( "( \在 /#S"S"0 项色谱条
件下进样测定& 测得 $q,羟基葛根素( 葛根素( $q,
甲氧基葛根素( 新芒果苷( 芒果苷( 毛蕊异黄酮,
+,̂,!,Y,葡萄糖苷( 黄芪甲苷( 山药素-峰面积
TIc分别为 "S#)!( )S*’!( "S)*!( "S"%!(
)S((!( )S-’!( "S$%!( "S"+!& 表明溶液在
"( \内稳定性良好’
#S"S")!加样回收率试验!取含有量已知的颗粒 "批
号 "("#)$# 适量& 研细& 精密称取 ( 份& 每份约
#S) A& 置于具塞锥形瓶中& 精密加入)S("$ 4AB4G$q,
羟基葛根素对照品溶液 "S) 4G( )S’(+ 4AB4G葛根素
对照品溶液 %S) 4G( )S’"" 4AB4G$q,甲氧基葛根素
对照品溶液 #S) 4G( )S-(* 4AB4G新芒果苷对照品
溶液 "S) 4G( )S’+" 4AB4G芒果苷对照品溶液
’S) 4G( )S##$ 4AB4G毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄
糖苷对照品溶液 "S) 4G( )S%-" 4AB4G黄芪甲苷
对照品溶液 "S) 4G( )S$%* 4AB4G山药素-对照品
溶液 "S) 4G& 按 /#S"S$0 项下方法制备供试品溶
液& 在 /#S"S"0 项色谱条件下进样测定’ 结果&
$q,羟基葛根素( 葛根素( $q,甲氧基葛根素( 新芒
果苷( 芒果苷( 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷(
黄芪甲苷( 山药素-平均加样回收率分别为
*-S))!( **S#%!( *-S"+!( *+S#%!( **S*’!(
*+S)(!( *-S+"!( *+S(’!& TIc 分 别 为
"S%%!( )S(#!( "S""!( )S’%!( "S)"!(
"S)%!( "S#)!( )S*(!’
#S#!相对校正因子 $1CBM% 计算!精密吸取
/#S"S(0 项下对照品溶液适量& 在 /#S"S"0 项色
谱条件下测定& 以黄芪甲苷为内标物& 计算其他 +
种成分的1CBM& 结果见表 #’
#S$!重复性试验!取 /#S"S#0 项下对照品溶液&
在 /#S"S"0 项色谱条件下进样测定& 考察 HA621ON
"#))( L5N1<M#(*’( e<:45M62U"-( E1OVM62a‘U"-(
F=>1<M62icI U"-色谱柱对相对校正因子的影响& 结
果见表 $’ 由表可知& 不同仪器( 色谱柱对各成分
的相对校正因子均无显著影响’
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表 HI各成分线性关系
:+0OHIC$/’+44’1+)$#/*3$.*#&,+4$#2*(#/*)$)2’/)*

成分 回归方程 线性范围B"#A,4Gf"# 3
$q,羟基葛根素 Zn-S(*# $ h")%]f+’+S+ #S’*) d’"S-) )S*** %
葛根素 Zn"S$)- $ h")’]p(+"S* -S’’) d"+"S) )S*** +
$q,甲氧基葛根素 Zn*S*** + h")%]f#(-S- %S)() d-"S#) )S*** +
新芒果苷 Zn+S**’ + h")%]p(%%S# $S$+) d(+S%) )S*** $
芒果苷 Zn"S$+) # h")’]f-%#S- ")S(* d#"$S- )S*** -
毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷 Zn(S*)’ * h")%]p$"*S( "S*’) d$*S)) )S*** *
黄芪甲苷 Zn*S%+’ # h")%]p-’)S) #S"() d%$S#) )S*** -
山药素- Zn-S")’ # h")%]f"’+S" #S$-) d%+S() )S*** ’

表 JI各成分相对校正因子
:+0OJI;’1+)$,’(#44’()$#/&+()#4*#&,+4$#2*(#/*)$)2’/)*

混标溶液
相对校正因子

$q,羟基葛根素 葛根素
$q,甲氧基

葛根素
新芒果苷 芒果苷

毛蕊异黄酮,+,̂,!,

Y,葡萄糖苷
山药素-

4 )S*$# # "S$+- ’ "S)’+ % )S-%* " "S%’( $ )S+"( % )S-(% #
3 )S*#$ - "S$+# - "S)(( + )S-+’ ( "S%’$ # )S+$" " )S-+$ (
1 )S*"- - "S$-# ’ "S)%( ’ )S-’" ’ "S%$’ ’ )S+#% - )S-’% ’
. )S*"+ + "S$-( $ "S)$- - )S-#- $ "S%$* + )S+#* % )S-’" +
’ )S*)# # "S$+" ( "S)+’ + )S-$- " "S%’$ " )S+$$ $ )S-%( #
- )S*#% ( "S$-$ + "S)%- ) )S-%* - "S%%$ % )S+#( $ )S-() +

平均值 )S*"* * "S$+* # "S)’’ ’ )S-%- + "S%%( * )S+#( * )S-’- ’
TIcB! "S") )S%% "S$" "S-+ )S’* )S-$ "S"%

表 KI各成分重复性试验结果
:+0OKI;’*21)*#&4’.’+)+0$1$)6 )’*)*&#4,+4$#2*(#/*)$)2’/)*

仪器 色谱柱
相对校正因子

$q,羟基葛根素 葛根素
$q,甲氧基

葛根素
新芒果苷 芒果苷

毛蕊异黄酮,+,̂,

!,Y,葡萄糖苷
山药素-

HA621ON"#)) e<:45M62U"- )S*#" + "S$+% ( "S)’* " )S-’) + "S%%$ " )S+#* % )S-(" *
E1OVM62a‘U"- )S*"$ % "S$*# % "S)$- ( )S-%* " "S%)+ # )S+$- * )S-%* *
F=>1<M62icI U"- )S*") " "S$() + "S)+’ + )S-$+ ( "S%#$ ’ )S+"* + )S-’+ #

L5N1<M#(*’ e<:45M62U"- )S*$+ ’ "S$-+ " "S)+- $ )S-’) % "S%+) + )S+"" - )S-%$ -
E1OVM62a‘U"- )S*"" - "S$*- % "S)’# * )S-%$ + "S%$- * )S+"- ( )S-’" (
F=>1<M62icI U"- )S*"$ ( "S$(- $ "S)$# - )S-$* * "S%’* ( )S+$) - )S-($ ’

平均值 )S*"* + "S$-) $ "S)’( # )S-%’ # "S%%) ’ )S+#% * )S-’% +
TIcB! "S"# "S)+ "S++ )S(+ "S(" "S$( )S-*

#S%!待测成分色谱峰定位!采用相对保留值法&
以黄芪甲苷为内标& 考察其他 + 种成分在不同仪

器( 色谱柱条件下与内标物的相对保留值 ".#& 结
果见表 %& 可知各成分相对保留值无明显变化’

表 TI各成分相对保留值
:+0OTI;’1+)$,’4’)’/)$#/,+12’*#&,+4$#2*(#/*)$)2’/)*

仪器 色谱柱
相对保留值

$q,羟基葛根素 葛根素
$q,甲氧基

葛根素
新芒果苷 芒果苷

毛蕊异黄酮,+,̂,

!,Y,葡萄糖苷
山药素-

HA621ON"#)) e<:45M62U"- )S$’- % )S%"- - )S%+( # )S($" % )S+#" % )S-%’ ) "S"$- -
E1OVM62a‘U"- )S$() + )S%#" ’ )S%++ * )S($’ # )S+#( # )S-’" " "S"%( +
F=>1<M62icI U"- )S$’* # )S%"- $ )S%+( ’ )S($# " )S+#$ - )S-%( % "S"%# $

L5N1<M#(*’ e<:45M62U"- )S$’" * )S%") + )S%(* % )S("$ * )S+") + )S-#" + "S")+ *
E1OVM62a‘U"- )S$(% " )S%#( - )S%-# " )S(%+ + )S+## $ )S-’- # "S"+( %
F=>1<M62icI U"- )S$’* $ )S%#$ " )S%+( ( )S($$ ’ )S+#$ # )S-%+ $ "S"%" -

平均值 )S$’- * )S%"* * )S%+( % )S($# $ )S+#" $ )S-%% * "S"%# $
TIcB! "S"" "S$) )S-( "S+" )S+’ "S%( "S*"
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#S’!样品含有量测定!取 $ 批颗粒 "批号
"("#)$( "("#)%( "+)#)$#& 分别采用外标法和一
测多评法测定含有量& 结果见表 ’’ 由表可知& #

种方法所得结果无显著差异& 相对平均偏差
"THc# R#!& 表明相对校正因子可信度较高&
方法稳定可靠’

表 ZI各成分含有量测定结果 $-Q‘Q&
:+0OZI;’*21)*#&(#/)’/)"’)’4-$/+)$#/#&,+4$#2*(#/*)$)2’/)*$-Q‘Q&

批号
黄芪甲苷 $q,羟基葛根素 葛根素 $q,甲氧基葛根素
外标法 外标法 一测多评法 THcB! 外标法 一测多评法 THcB! 外标法 一测多评法 THcB!

"("#)$ )S#%" )S$)+ )S$"" )S(’ "S"$" "S"%+ )S+) )S’"’ )S’## )S(-
"("#)% )S#(* )S#($ )S#(* "S"$ "S)## "S)#’ )S"’ )S%(- )S%+’ )S+%
"+)#)$ )S#"- )S$$) )S$#$ "S)+ "S"-( "S"+- )S$% )S’’* )S’(" )S"-

批号
新芒果苷 芒果苷 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷 山药素-

外标法
一测多

评法
THcB! 外标法

一测多

评法
THcB! 外标法

一测多

评法
THcB! 外标法

一测多

评法
THcB!

"("#)$ )S%$( )S%#* )S-" "S%#- "S%$* )S$- )S""# )S")* "S$( )S"+% )S"++ )S-’
"("#)% )S%*# )S’)$ "S"" "S%+% "S’"+ "S%% )S"#’ )S"#+ )S+* )S"’) )S"%- )S(+
"+)#)$ )S$*+ )S$*( )S"$ "S$(" "S$%- )S(- )S)*( )S)** "S’% )S"*+ )S#)# "S#’

KI讨论
$S"!待测成分选择!玉液消渴颗粒由黄芪( 葛根(
山药( 知母( 天花粉( 鸡内金( 五味子( 太子参 -
味药材加工而成& 方中黄芪( 山药补脾固肾( 益气
生津& 为君药$ 知母( 天花粉滋阴清热( 润燥止
渴& 为臣药$ 佐以葛根清热生津止渴& 鸡内金助脾
健运& 五味子补肾固精& 太子参益气生津& 共奏益
气滋阴之效’ 黄芪*"++主要有效成分为黄酮( 皂苷
类化合物& 黄芪甲苷和毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄
糖苷为其代表性成分$ 山药*"++中的山药素-为其
代表性成分$ 葛根*"++主要有效成分为葛根素( $q,
羟基葛根素( $q,甲氧基葛根素( 大豆苷( 大豆苷
元等$ 知母*"++主要含双苯吡酮( 甾体皂苷( 木脂
素等& 活性成分主要为新芒果苷( 芒果苷( 知母皂
苷H.( 知母皂苷 i’等’ 因此& 本实验选择 $q,
羟基葛根素( 葛根素( $q,甲氧基葛根素( 新芒果
苷( 芒果苷( 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡萄糖苷( 黄
芪甲苷( 山药素-作为指标’
$S#!供试品溶液制备方法选择!本实验前期对提
取溶剂 "甲醇( ’)!甲醇( 乙醇#( 制备方法 "超
声提取( 加热回流提取#( 提取时间 ""’( $)( %’
46O# 进行了考察& 以各成分提取率为指标& 确定
最佳制备方法为甲醇超声提取 $) 46O’
TI结论

本实验首次采用一测多评法同时测定玉液消渴
颗粒中 $q,羟基葛根素( 葛根素( $q,甲氧基葛根
素( 新芒果苷( 芒果苷( 毛蕊异黄酮,+,̂,!,Y,葡
萄糖苷( 黄芪甲苷( 山药素-的含有量& 所建立的
相对校正因子具有较好的可信度& 检测方法简便准
确& 可有效地降低检验成本& 为该制剂质量标准的

提高研究提供有力的数据支持’
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摘要# 目的!建立一测多评法同时测定肉豆蔻,- 散 "肉豆蔻( 木香( 沉香等# 中 ’ 种成分的含有量’ 方法!用 +’!
甲醇提取该药物& 方法为采用H>:22:U"-色谱柱 "%S( 44h#’) 44& ’ #4#$ 流动相甲醇,)S"!磷酸& 梯度洗脱$ 体
积流量 "S) 4GB46O$ 柱温 $) g$ 检测波长 ##’( #’%( #+$( #-" O4’ 以丁香酚为内标& 建立其他 % 种成分的相对校正
因子& 测定其含有量’ 结果!鞣花酸( 丁香酚( 木香烃内酯( 去氢木香内酯和去氢二异丁香酚分别在 )S##+ ) d
"S"$’ #( ’S#+# # d#(S$(" )( )S’%) - d#S+)% )( )S’$) % d#S(’# )( )S)’* ) d)S#** ’ #A范围内线性关系良好 "3k
)S*** )#& 平均加样回收率 "TIc# 分别为 *(S$+! "#S)+!#( ")#S"*! "#S+-!#( ")"S((! ""S((!#( ")$S%(!
""S"+!#( *-S#’! ""S*-!#& 一测多评法所得结果与外标法接近’ 结论!该方法稳定可靠& 可用于肉豆蔻,- 散的
质量控制’

关键词! 肉豆蔻,- 散$ 鞣花酸$ 丁香酚$ 木香烃内酯$ 去氢木香内酯$ 去氢二异丁香酚$ 一测多评
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