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摘要： 目的　 建立 ＵＰＬＣ 法同时测定玉屏风颗粒 （黄芪、 白术、 防风） 中升麻素苷、 毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 升

麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、 亥茅酚苷、 芒柄花素、 白术内酯Ⅲ的含有量。 方法　 该药物
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　 　 玉屏风颗粒源于元代 《丹溪心法》 中的玉屏

风散， 是治疗表虚自汗的经世名方， 由黄芪、 炒白

术、 防风组成， 主要功效为益气、 固表、 止汗， 一

般用于表虚不固、 自汗恶风、 面色皓白或体虚易感

风邪者。 黄芪、 炒白术、 防风含有丰富的化学成

分， 具有广泛的药理活性［１⁃７］， 其中黄芪主要含多

糖、 皂苷、 黄酮类成分， 具有增强机体免疫力、 抗

病毒、 抗应激功效等作用［８］； 升麻素苷和 ５⁃Ｏ⁃甲
基维斯阿米醇苷具有解热、 镇痛、 清除自由基等作

用［９］； 白术内酯Ⅲ具有抗炎、 促进胃肠运动等

作用［１０］。
目前， 对玉屏风颗粒的质量控制主要集中在测

定黄芪甲苷、 黄酮类单一成分的含有量， 尚无多成

分同时测定的报道［１１⁃１５］。 因此， 本实验通过 ＵＰＬＣ
法同时测定玉屏风颗粒中升麻素苷、 毛蕊异黄酮⁃
７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇

苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、 亥茅酚苷、 芒柄花

素、 白术内酯Ⅲ的含有量， 为全面评价该制剂质量

提供实验依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ｗａｔｅｒｓ Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ® 色谱仪 （美国

Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＸＳ２０５ＤＵ 电子分析天平 （瑞士梅特

勒⁃托利多公司）； ＫＱ⁃７００ＤＥ 台式数控超声波清洗

器 （昆山市超声仪器有限公司）； ＡｄｅｖａｎｔａｇｅＡ１０
自动型纯水机 （美国 Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 公司）； ＪＰ⁃１５０Ａ 高速

多功能粉碎机 （永康市久品工贸有限公司）。
１􀆰 ２　 试药　 升麻素苷 （批号 Ｓ⁃００４⁃１８０１１０）、 毛蕊

异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 （批号 １１１９２０⁃２０１２０３）、
升麻素 （批号 Ｓ⁃００７⁃１７０４２６）、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米

醇苷 （批号 Ｊ⁃００２⁃１７０７３１）、 芒柄花苷 （批号 Ｍ⁃
０１３⁃１６０９０６）、 毛蕊异黄酮 （批号 Ｍ⁃０２１⁃１７０６１４）、
亥茅酚苷 （批号 Ｃ⁃０１８⁃１７１２１７）、 芒柄花素 （批号

Ｃ⁃０１８⁃１７１２１７ ）、 白 术 内 酯 Ⅲ （ 批 号 １１１９７８⁃
２０１５０１） 对照品购自中国食品药品检定研究院或

成都瑞芬思生物科技有限公司。 乙腈为色谱纯

（德国 Ｍｅｒｃｋ 公司）； 甲醇为分析纯 （广州化学试

剂厂）； 液相用水为超纯水。 ４ 批玉屏风颗粒由国

药集团广东环球制药有限公司提供， 批号 １７１１０２、
１７１２１９、 １８０１１１、 １８０２０３。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件　 ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ® ＢＥＨ Ｃ１８色谱柱

（２􀆰 １ ｍｍ×１５０ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 流动相乙腈⁃水， 梯

度洗脱， 程序见表 １； 体积流量 ０􀆰 ２０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱

温 ３０ ℃； 检测波长 ２２０ ｎｍ； 进样量 １ μＬ。

表 １　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ

时间 ／ ｍｉｎ 乙腈 ／ ％ 水 ／ ％
０～７ １０～２０ ９０～８０
７～１８ ２０～３０ ８０～３０
１８～２７ ３０～７０ ７０～３０
２７～３０ ７０ ３０

２􀆰 ２　 供试品溶液制备　 精密称取颗粒约 ０􀆰 ５ ｇ， 置

于 ５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 精密加入 １０ ｍＬ ７５％ 甲

醇， 称定质量， 超声 （７００ Ｗ、 ５０ ｋＨｚ） ４５ ｍｉｎ，
放冷， ７５％ 甲醇补足减失的质量， ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤

膜过滤， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ３　 对照品溶液制备 　 精密称取各对照品适量，
加甲醇制成分别含升麻素苷 ６５７􀆰 ５００ μｇ ／ ｍＬ、 毛蕊

异黄 酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡 萄 糖 苷 ４３１􀆰 ０４０ μｇ ／ ｍＬ、 升

麻素 ５０６􀆰 ３７０ μｇ ／ ｍＬ、 ５⁃Ｏ⁃甲 基 维 斯 阿 米 醇 苷

５３９􀆰 ９４０ μｇ ／ ｍＬ、 芒柄花苷 ５５１􀆰 １７０ μｇ ／ ｍＬ、 毛蕊

异黄酮 ５９１􀆰 ２１０ μｇ ／ ｍＬ、 亥茅酚苷 ５０２􀆰 ２３ μｇ ／ ｍＬ、
芒柄花素 ２６０􀆰 ５３０ μｇ ／ ｍＬ、 白术内酯Ⅲ９８􀆰 ０１０ μｇ ／ ｍＬ
的溶液， 即得。
２􀆰 ４　 阴性样品溶液制备　 按处方比例及制剂工艺，
分别制成缺黄芪、 炒白术、 防风的阴性样品， 按

“２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ５　 方法学考察

２􀆰 ５􀆰 １　 线性关系考察　 精密吸取对照品贮备液适

量， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇稀释至刻度， 摇匀，
制得系列质量浓度的对照品溶液， 各精密吸取

１ μＬ， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以溶

液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ）
进行回归， 结果见表 ２， 可知各成分在各自范围内

线性关系良好。
２􀆰 ５􀆰 ２　 专属性考察 　 精密吸取供试品 （批号

１７１１０２）、 对照品、 阴性样品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 结果见图 １。
２􀆰 ５􀆰 ３　 精密度试验 　 取同一批供试品 （批号

１７１１０２）， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得升

麻素苷、 毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 升麻素、
５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、
亥茅酚苷、 芒柄花素、 白术内酯Ⅲ峰面积 ＲＳＤ 分

别为 ０􀆰 ４７％ 、 ０􀆰 ５７％ 、 ０􀆰 ２９％ 、 １􀆰 ０５％ 、 １􀆰 ０３％ 、
１􀆰 ２２％ 、 １􀆰 ４１％ 、 ０􀆰 ６６％ 、 ０􀆰 ５４％ ， 表明仪器精密

度良好。
２􀆰 ５􀆰 ４　 重复性试验 　 取同一批供试品 （批号

９７７１
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　 　 　 表 ２　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）

升麻素苷 Ｙ＝ １􀆰 ６０×１０４Ｘ－３􀆰 ６９×１０３ ０􀆰 ９９９ ９ ４􀆰 １４２～１４􀆰 ４９７
毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 Ｙ＝ ２􀆰 １２×１０４Ｘ－４􀆰 ７６×１０３ ０􀆰 ９９９ ９ ３􀆰 ４９２～１２􀆰 ２２０
升麻素 Ｙ＝ ２􀆰 ４７×１０４Ｘ－８􀆰 ６７×１０２ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ７５２～２􀆰 ６３２
５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 Ｙ＝ １􀆰 ４２×１０４Ｘ－３􀆰 １７×１０３ ０􀆰 ９９９ ８ ４􀆰 ３７４～１４􀆰 ４９７
芒柄花苷 Ｙ＝ １􀆰 ３８×１０４Ｘ－８􀆰 ４１×１０２ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ９９２～３􀆰 ７４３
毛蕊异黄酮 Ｙ＝ ２􀆰 ６７×１０４Ｘ－５􀆰 ６６×１０３ ０􀆰 ９９９ ８ １􀆰 ０６４～３􀆰 ７２５
亥茅酚苷 Ｙ＝ １􀆰 ３２×１０４Ｘ－１􀆰 ５６×１０３ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ５６５～１􀆰 ９７６
芒柄花素 Ｙ＝ １􀆰 ８８×１０４Ｘ－１􀆰 ０１×１０３ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ３８７～１􀆰 ３５４
白术内酯Ⅲ Ｙ＝ １􀆰 ４９×１０４Ｘ－６􀆰 ６１×１０２ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ３８６～１􀆰 ３４１

１． 升麻素苷　 ２． 毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷　 ３． 升麻素　 ４． ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷　 ５． 芒柄花苷　 ６． 毛蕊异黄酮

７． 亥茅酚苷　 ８． 芒柄花素　 ９． 白术内酯Ⅲ
１． ｐｒｉｍ⁃Ｏ⁃ｇｌｕｃｏｓｙｌｃｉｍｉｆｕｇｉｎ　 ２． ｃａｌｙｃｏｓｉｎ⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ　 ３． ｃｉｍｉｆｕｇｉｎ　 ４． ４′⁃Ｏ⁃β⁃ｇｌｕｃｏｐｙｒａｎｏｓｙｌ⁃５⁃Ｏ⁃ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｎｏｌ
５． ｏｎｏｎｉｎ　 ６． ｃａｌｙｃｏｓｉｎ　 ７． ｓｅｃ⁃Ｏ⁃ｇｌｕｃｏｓｙｌｈａｍａｕｄｏｌ　 ８． ｆｏｒｍｏｎｏｎｅｔｉｎ　 ９． ａｔｒａｃｔｙｌｅｎｏｌｉｄｅ Ⅲ

图 １　 各成分 ＵＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＵＰＬＣ ｃｈａｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

１７１１０２）， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法平行制备 ６ 份供

试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
测得升麻素苷、 毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、
升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 芒柄花苷、 毛蕊

异黄酮、 亥茅酚苷、 芒柄花素、 白术内酯Ⅲ含有量

ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ６５％ 、 １􀆰 ７４％ 、 １􀆰 ０７％ 、 ０􀆰 ８７％ 、
１􀆰 ５７％ 、 ０􀆰 ５１％ 、 １􀆰 ７０％ 、 ３􀆰 ３９％ 、 １􀆰 ９３％ ， 表 明

该方法重复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ５　 稳定性试验 　 取同一批供试品 （批号

１７１１０２）， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 １􀆰 １” 色谱条件下于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １０、
１２ ｈ 进样测定， 测得升麻素苷、 毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃
β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、
芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、 亥茅酚苷、 芒柄花素、 白

术内 酯 Ⅲ 峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 １９％ 、 １􀆰 ６６％ 、
０􀆰 ２７％ 、 ０􀆰 ８５％ 、 ０􀆰 ８９％ 、 １􀆰 ０３％ 、 １􀆰 ８９％ 、 １􀆰 ３１％ 、
０􀆰 ８２％ ， 表明溶液在 １２ ｈ 内稳定性良好。

２􀆰 ５􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密称取同一批供试品

（批号 １７１２１９） 约 ０􀆰 ２５ ｇ， 共 ６ 份， 置于 ５０ ｍＬ 量

瓶中， 加入各对照品适量， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法

制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 计算回收率。 结果， 升麻素苷、 毛蕊异黄

酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 升麻素、 ５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米

醇苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、 亥茅酚苷、 芒柄花

素、 白术内酯Ⅲ平均加样回收率分别为 １００􀆰 ７５％ 、
１０２􀆰 ８７％ 、 １０１􀆰 ８９％ 、 １００􀆰 ０３％ 、 １０１􀆰 ３０％ 、 １０６􀆰 ８２％ 、
９６􀆰 ４０％ 、 １０３􀆰 ９４％ 、 ９９􀆰 ７７％ ， ＲＳＤ 分 别 为 ３􀆰 ４８％ 、
３􀆰 ４２％ 、 ２􀆰 ５２％ 、 ３􀆰 ０２％ 、 ２􀆰 ７２％ 、 ２􀆰 ２２％ 、 ３􀆰 ８５％ 、
３􀆰 ２５％ 、 ２􀆰 １４％ 。
２􀆰 ５􀆰 ７ 　 样 品 含 有 量 测 定 　 取 ４ 批 颗 粒， 按

“２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 计算含有量， 结果见

表 ３。
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表 ３　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）
Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）

成分
批号

１７１１０２ １７１２１９ １８０１１１ １８０２０３
升麻素苷 ０􀆰 ２４３ ４ ０􀆰 ２４４ ０ ０􀆰 ２３１ ４ ０􀆰 ２７６ ０
毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷 ０􀆰 ２３９ ９ ０􀆰 ２１９ ６ ０􀆰 ２８６ ０ ０􀆰 ２２２ ６
升麻素 ０􀆰 ０６８ ４ ０􀆰 ０８３ ７ ０􀆰 １０７ ３ ０􀆰 ０７５ ４
５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷 ０􀆰 ２９９ ８ ０􀆰 ３２６ ７ ０􀆰 ３１７ ７ ０􀆰 ３５４ ８
芒柄花苷 ０􀆰 ０８４ ２ ０􀆰 ０７４ ７ ０􀆰 １０２ ９ ０􀆰 ０７５ １
毛蕊异黄酮 ０􀆰 ０９０ ３ ０􀆰 １０７ ２ ０􀆰 ０８３ ２ ０􀆰 ０８８ ０
亥茅酚苷 ０􀆰 ０３１ ５ ０􀆰 ０３５ ９ ０􀆰 ０２７ ８ ０􀆰 ０３６ ４
芒柄花素 ０􀆰 ０２９ ３ ０􀆰 ０３４ ５ ０􀆰 ０２８ ７ ０􀆰 ０３４ ９
白术内酯Ⅲ ０􀆰 ０４４ ０ ０􀆰 ０３２ ４ ０􀆰 ０３９ ６ ０􀆰 ０３２ ０

３　 讨论

本实验将供试品溶液在 １９０～４００ ｎｍ 波长处进

行扫描， 发现 ２２０ ｎｍ 下色谱峰数目、 丰度、 分离

度较好， 故选择其作为检测波长。 然后， 依次考察

了提取方式 （浸泡、 超声处理、 加热回流）、 提取

溶剂 （５０％ 甲醇、 ７５％ 甲醇、 甲醇、 乙醇、 水）、
提取时间 （ ３０、 ４５、 ６０ ｍｉｎ ）、 柱 温 （ ２５、 ３０、
３５ ℃）、 体积流量 （０􀆰 １８、 ０􀆰 ２０、 ０􀆰 ２２ ｍＬ ／ ｍｉｎ）、
流动相 （乙腈⁃水、 乙腈⁃０􀆰 ０２％ 甲酸、 甲醇⁃水）、
色谱柱 （ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ® ＨＳＳ Ｔ３ 柱、 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ
Ｌｕｎａ Ｏｍａｇａ 柱、 ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ® ＢＥＨ Ｃ１８柱）， 发

现在 ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ® ＢＥＨ Ｃ１８ 色 谱 柱、 柱 温

３０ ℃、 体积流量 ０􀆰 ２０ ｍＬ ／ ｍｉｎ、 流动相乙腈⁃水条

件下 ７５％ 甲醇提取 ４５ ｍｉｎ 时， 各成分色谱峰的峰

形、 分离度较好。
４　 结论

本实验建立 ＵＰＬＣ 法同时测定玉屏风颗粒中升

麻素苷、 毛蕊异黄酮⁃７⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃葡萄糖苷、 升麻素、
５⁃Ｏ⁃甲基维斯阿米醇苷、 芒柄花苷、 毛蕊异黄酮、
亥茅酚苷、 芒柄花素、 白术内酯Ⅲ的含有量， 该方

法简便、 快速、 准确， 对全面控制该制剂质量具有

指导意义。
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