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摘要# 目的!建立Yb\+法同时测定金刚片 "肉苁蓉* 杜仲* 淫羊藿等# 中松果菊苷* 毛蕊花糖苷* 桃叶珊瑚苷* 松
脂醇二葡萄糖苷* 朝藿定Q* 朝藿定/* 朝藿定+* 淫羊藿苷* 宝藿苷$的含有量) 方法!该药物 7&!甲醇提取液的
分析采用QI;65AU-+*+")色谱柱 "’X( 99p#7& 99( 7 #9#$ 流动相 "甲醇*乙腈# *&X#!磷酸( 梯度洗脱$ 体积流量
"X& 9\J9;A$ 柱温 0& g$ 检测波长 00&* #&)* #%& A9) 结果!4 种成分在各自范围内线性关系良好 ",n&X444 &#(
平均加样回收率 4(X(’!j"&&X&)!( W1.&X%"!j"X%(!) 结论!该方法灵敏准确( 可用于金刚片的质量控制)
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!!金刚片具有温阳补肾* 益精填髓* 强筋壮骨的
功效( 临床上用于腰膝酸软* 阳痿不举* 遗精早
泄* 小便频数等病症的治疗( 该制剂源于 .卫生
部颁药品标准/ 中药成方制剂第 "# 册+", ( 是由肉
苁蓉 "酒蒸#* 杜仲 "盐水炒炭#* 巴戟天 "盐
炒#* 淫羊藿* 羊腰子* 狗肾 "烫#* 硫黄 "制# %
味药材加工而成中药复方制剂( 但该标准项下仅对
其进行了理化鉴别研究( 尚无成分定量测定( 邓祖
磊等+#,仅采用Yb\+法对其中的淫羊藿苷进行了定
量研究) 中药复方制剂具有多组分* 多靶点* 协同
作用的特点( 单一成分难以有效控制其质量和疗效

一致性( 故本实验采用 Yb\+法对肉苁蓉 "酒蒸#
中松果菊苷和毛蕊花糖苷* 杜仲 "盐水炒炭# 中
桃叶珊瑚苷和松脂醇二葡萄糖苷( 以及淫羊藿中朝
藿定Q* 朝藿定 /* 朝藿定 +* 淫羊藿苷* 宝藿苷
$的含有量同时进行测定( 以期为金刚片质量标准
提高提供依据)
GH仪器与试药
"X"!仪器!QI;65AU"#(& 高效液相色谱仪 "美国安
捷伦科技公司#$ QM.##&.电子天平 "&X&" 9I(
日本岛津公司#$ Ge*7&& 超声波清洗器 "昆山市
超声仪器有限公司#)
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"X#! 试药 ! 金刚片 "批号分别为 "(&(&’*
"(&%&0* "%&"&"( 陕西康惠制药股份有限公司#$
松果菊苷 """"(%&*#&"%&(( 含有量 )4X%!#* 毛
蕊花糖苷 """"70&*#&"7"#( 含有量 4(X%!#* 松脂
醇二葡萄糖苷 """"70%*#&"(&7( 含有量 4’X(!#*
朝藿定+ """"%)&*#&"7&0( 含有量 47X7!#* 淫羊
藿苷 """&%0%*#&"7"(( 含有量 4’X#!#* 宝藿苷
$ """")7#*#&"(&0( 含有量 44X4!# 对照品来自
中国食品药品检定研究院$ 桃叶珊瑚苷 "’%4*4)*
"( 含有量 4)X&!#* 朝藿定 Q """&(#0*%#*)( 含
有量 4%X&!#* 朝藿定 / """&(#0*%0*4( 含有量
4)X&!# 对照品来自上海纯优生物科技有限公司)
乙腈 "天津市科密欧化学试剂有限公司#* 甲醇
"天津康科德科技有限公司# 为色谱纯$ 其他试剂
均为分析纯)
IH方法与结果
#X"!溶液制备
#X"X"!对照品溶液!精密称取松果菊苷* 毛蕊花
糖苷* 桃叶珊瑚苷* 松脂醇二葡萄糖苷* 朝藿定
Q* 朝藿定/* 朝藿定 +* 淫羊藿苷* 宝藿苷$对
照品适量( 7&!甲醇制成贮备液 "质量浓度分别
为 "X’4)* &X(&’* &X’’#* "X0#&* &X04(* &X’%)*
&X44#* &X%)’* &X’&# 9IJ9\#( 分别精密量取
7X&* 7X&* 7X&* 7X&* #X7* 7X&* 7X&* 7X&*
#X7 9\置于同一 "&& 9\量瓶中( 7&!甲醇稀释至
刻度( 即得 "质量浓度分别为 &X&%’ 4* &X&0& #*
&X&## "* &X&(( &* &X&&4 4* &X&#0 4* &X&’4 (*
&X&04 #* &X&"& " 9IJ9\#)
#X"X#!供试品溶液!取样品适量( 除去糖衣后研
细( 精密称取约 &X7 I( 置于 7& 9\量瓶中( 精密
加入 7&!甲醇 7& 9\( 超声提取 0& 9;A( 放冷(

7&!甲醇补足减失的质量( 摇匀( &X’7 #9微孔滤
膜过滤( 取续滤液( 即得)
#X"X0!阴性样品溶液!按金刚片质量标准项下的
处方和工艺过程( 分别制备不含肉苁蓉 "酒蒸#*
杜仲 "盐水炒炭 #* 淫羊藿的阴性样品( 按
%#X"X#& 项下方法制成相应阴性样品溶液)
#X#!色谱条件!QI;65AU-+*+")色谱柱 "’X( 99p
#7& 99( 7 #9#$ 流动相 Q为甲醇*乙腈 "0 f##(
/为 &X#! 磷酸( 梯度洗脱+0*’, " & j"0 9;A(
#7X&!Q$ "0 j#& 9;A( #7X&!(#4X&!Q$ #& j
00 9;A( #4X&!(’"X&!Q$ 00 j70 9;A( ’"X&!(
(7X&!Q$ 70 j(& 9;A( (7X&!(#7X&!Q#$ & j
#& 9;A时在 00& A9+7*4,波长下检测松果菊苷和毛蕊
花糖苷( #& j00 9;A 在 #&) A9+"&*"#,波长下检测桃
叶珊瑚苷和松脂醇二葡萄糖苷( 00 j(& 9;A 时在
#%& A9+"0*"’,波长下检测朝藿定Q* 朝藿定/* 朝藿
定 +* 淫 羊 藿 苷 和 宝 藿 苷 $$ 体 积 流 量
"X& 9\J9;A$ 柱温 0& g)
#X0!系统适用性试验!取对照品* 供试品* 阴性
样品溶液( 在 %#X#& 项色谱条件下进样测定( 结
果见图 ") 由图可知( 该方法专属性良好( 各成分
理论塔板数均大于 0 7&&( 分离度均大于 "X7( 阴
性无干扰)
#X’!线性关系考察!精密吸取 %#X"X"& 项下各
对照品贮备液 7X& 9\至 7& 9\量瓶中( 7&!乙醇
稀释至刻度( 制成溶液 Q( 取适量依次用 7&!甲
醇稀释 #&* "7* "&* 7* # 倍( 制得溶液/* +* .*
8* R( 在 %#X#& 项色谱条件下进样测定) 以质量
浓度为横坐标 "6#( 峰面积为纵坐标 "N# 进行
线性回归( 结果见表 "( 可知各成分在各自范围内
线性关系良好)

表 GH各成分线性关系
"10NGHB&,*1((*31)&%,OW&7O%-Z1(&%/O+%,O)&)/*,)O

成分 回归方程 , 线性范围J"#I-9\l"# 定量限J"#I-9\l"#
松果菊苷 Nh#X(’’ ( p"&(6i’%4X7 &X444 ) %X’4& j"’4X) &X’0%
毛蕊花糖苷 Nh"X")% ’ p"&(6i#))X" &X444 4 0X&#& j(&X’& &X#")
桃叶珊瑚苷 Nh"X’0" 7 p"&(6l07#X’ &X444 ( #X#"& j’’X#& &X"%7
松脂醇二葡萄糖苷 Nh#X"&% 0 p"&(6i’&&X) &X444 ’ (X(&& j"0#X& &X0)#
朝藿定Q Nh7X%"# 4 p"&76l##4X0 &X444 4 "X4)& j04X(& &X""4
朝藿定/ Nh4X&7" % p"&76l0)#X% &X444 % #X04& j’%X)& &X#&(
朝藿定+ Nh"X’4" 4 p"&(6l"7%X( &X444 7 ’X4(& j44X#& &X"(0
淫羊藿苷 Nh"X()’ # p"&(6i007X4 &X444 0 0X4#& j%)X’& &X0#’
宝藿苷$ Nh%X44% 0 p"&76l#(’X% &X444 ) #X&"& j’&X#& &X"0"

#X7!精密度试验!取 %#X"X"& 项下对照品溶液(
在 %#X#& 项色谱条件下进样测定 ( 次( 测得松果

菊苷* 毛蕊花糖苷* 桃叶珊瑚苷* 松脂醇二葡萄糖
苷* 朝藿定 Q* 朝藿定 /* 朝藿定 +* 淫羊藿苷*
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"$松果菊苷!#$毛蕊花糖苷!0$桃叶珊瑚苷!’$松脂醇二葡

萄糖苷!7$朝藿定Q!($朝藿定 /!%$朝藿定 +!)$淫羊藿

苷!4$宝藿苷$
"$5>F;A:>?E;]5! #$a5LV:E>?E;]5! 0$:D>DV;A ! ’$P;A?L5E;A?6

];I6D>?E;]5!7$5P;95];A Q!($5P;95];A /!%$5P;95];A +

)$;>:L;;A!4$V:?FD?E;]5$

图 GH各成分.’B;色谱图
S&QNGH.’B;+W(%21)%Q(12O%-Z1(&%/O+%,O)&)/*,)O

宝藿苷$峰面积 W1.分别为 &X7#!* &X%7!*
&X4#!* &X("!* "X#%!* "X&#!* &X)&!*
&X(%!* "X"0!( 表明仪器精密度良好)
#X(!重复性试验!取同一批样品 "批号 "(&(&’#
( 份( 按 %#X"X#& 项下方法制备供试品溶液( 在
%#X#& 项色谱条件下进样测定 ( 次( 测得松果菊
苷* 毛蕊花糖苷* 桃叶珊瑚苷* 松脂醇二葡萄糖
苷* 朝藿定 Q* 朝藿定 /* 朝藿定 +* 淫羊藿苷*
宝藿苷$含有量 W1.分别为 &X4#!* "X&(!*
"X"0!* &X4%!* "X("!* "X’7!* &X74!*
"X"&!* "X70!( 表明该方法重复性良好)
#X%!稳定性试验!精密吸取同一批供试品溶液 "批
号 "(&(&’#( 在 %#X#& 项色谱条件下于 &* #* ’*
)* "&* "# F 进样测定( 测得松果菊苷* 毛蕊花糖
苷* 桃叶珊瑚苷* 松脂醇二葡萄糖苷* 朝藿定 Q*
朝藿定 /* 朝藿定 +* 淫羊藿苷* 宝藿苷$峰面积
W1.分 别 为 "X&4!* &X%%!* &X(%!* "X")!*
"X#(!* "X0%!* &X%’!* "X")!* &X7’!( 表明溶
液在 "# F内稳定性良好)
#X)!加样回收率试验!精密称取含有量已知的样
品 "批号 "(&(&’# ( 份( 除去糖衣后研细( 每份
&X#7 I( 置于 7& 9\量瓶中( 精密加入 %#X"X"&
项下对照品贮备液适量( 根据 #&"7 年版 .中国药
典/ 四部 %药品质量标准分析方法验证指导原则&
要求( 使所测成分原有量与对照品加入量比例近似
" f"( 按 %#X"X#& 项下方法制备供试品溶液( 在
%#X#& 项色谱条件下进样测定) 结果( 松果菊苷*
毛蕊花糖苷* 桃叶珊瑚苷* 松脂醇二葡萄糖苷* 朝
藿定Q* 朝藿定 /* 朝藿定 +* 淫羊藿苷* 宝藿苷
$平均加样回收率分别为 "&&X&)!* 4%X’7!*
4%X&%!* 4)X74!* 4(X(’!* 4)X&"!* 44X&)!*
4%X%’!* 4)X(%!( W1.分别为 "X&(!* "X%(!*
"X#%!* &X)0!* &X%"!* "X’#!* &X)7!*
"X"(!* "X()!)
#X4!样品含有量测定!取 0 批样品( 按 %#X"X#&
项下方法制备供试品溶液( 在 %#X#& 项色谱条件
下进样测定( 计算含有量( 结果见表 #)
JH讨论与结论

在确定金刚片供试品溶液制备方法时( 本实验
首先对提取方式 "超声提取* 回流提取# 进行了
考察( 发现回流提取时鞣质* 多糖等易溶于水的杂
质较多( 干扰成分测定( 同时考虑到超声操作简
便* 重复性好等优点( 最终采用超声法提取) 然
后( 对提取溶剂 "水* 7&!甲醇* 甲醇* 乙醇#
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!!!!! 表 IH各成分含有量测定结果 %2QYQ& #LJ’
"10NIH:*O/3)O%-+%,)*,)$*)*(2&,1)&%,%-Z1(&%/O+%,O)&)/*,)O%2QYQ& #LJ’

批号 松果菊苷 毛蕊花糖苷 桃叶珊瑚苷 松脂醇二葡萄糖苷 朝藿定Q 朝藿定/ 朝藿定+ 淫羊藿苷 宝藿苷$
"(&(&’ %X"%# 0X(’) #X"’" (X004 &X4%0 #X&%4 7X4%( ’X"#) "X#7"
"(&%&0 %X7&’ 0X)"( "X)7& 7X4## "X&(’ #X#(4 (X777 ’X7&) "X0&%
"%&"&" (X(%4 0X0&# #X#’( (X(0% &X))( "X%)" 7X(0’ 0X%(0 "X"04

和提取时间 "#&* 0&* ’& 9;A# 进行了考察( 以各
成分提取率为评价指标( 最终确定供试品溶液最佳
制备方法为 7&!甲醇超声提取 0& 9;A) 然后( 对
柱温 "#7* 0&* 07 g# 进行了考察( 以各成分峰
形* 分离度* 保留时间为评价指标( 最终确定最佳
柱温为 0& g)

本实验采用 Yb\+法同时测定金刚片中松果菊
苷* 毛蕊花糖苷* 桃叶珊瑚苷* 松脂醇二葡萄糖
苷* 朝藿定 Q* 朝藿定 /* 朝藿定 +* 淫羊藿苷*
宝藿苷$的含有量( 可以有效控制其质量( 而且该
方法简便* 快速* 全面( 可为该制剂的质量控制提
供依据)
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