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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定参芪二仙片 （淫羊藿、 仙茅、 巴戟天） 中仙茅苷、 仙茅苷乙、 水晶兰苷、 去

乙酰基车叶草苷酸、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿苷Ⅰ的含有量。 方法　 该药物 ７０％ 乙醇提取液

的分析采用 Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ 色谱柱 （ ４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 冰醋酸， 梯度洗脱； 体积流量

０􀆰 ９ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２８０、 ２３５、 ２７０ ｎｍ。 以淫羊藿苷为内标， 计算其他 ８ 种成分的相对校正因子， 测

定其含有量。 结果　 ９ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率 ９７􀆰 １３％ ～ １００􀆰 ０５％ ， ＲＳＤ
０􀆰 ８５％ ～１􀆰 ５２％ 。 一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法简便准确， 可用于参芪二仙片的质量控制。
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　 　 参芪二仙片收载于中华人民共和国卫生部药品

标准 （中药成方制剂第二十册） ［１］， 由淫羊藿、 酒

制仙茅、 盐制巴戟天、 红参、 黄芪、 当归、 盐制黄

柏、 盐制知母 ８ 味药材组成， 具有补肾填精、 调补
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冲任、 益气养血的功效， 临床上主要用于治疗肾虚

腰膝酸软、 阳痿早泄、 遗精、 更年期经血不调等

症， 但其现行质量标准未对方中成分进行定量测

定， 仅赵玉华［２］、 杨国振［３］ 等采用 ＨＰＬＣ 法测定

淫羊藿苷含有量， 难以有效控制产品质量稳定性和

临床疗效一致性。 因此， 本实验采用一测多评法，
以参芪二仙片中淫羊藿苷为内标， 计算其与仙茅

苷、 仙茅苷乙、 水晶兰苷、 去乙酰基车叶草苷酸、
朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 宝藿苷Ⅰ的相对

校正因子， 测定各成分含有量， 以期为该制剂质量

控制提供参考。
１　 材料

Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ 型高效液相色谱仪 （美国安捷伦

公司）； ＢＰ２１１Ｄ 型电子分析天平 （瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃
Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ＫＱ２２００ 型超声波清洗器 （昆山市

超声 仪 器 有 限 公 司 ）。 参 芪 二 仙 片 （ 批 号

１６１００２、 １６１１０３、 １７０１０７）， 购于沈阳红药集团

股份有限公司。 仙茅苷 （１１０７７１⁃２０１７０７）、 水晶

兰 苷 （ １１１８７０⁃２０１３０３ ）、 朝 藿 定 Ｃ （ １１１７８０⁃
２０１５０３）、 淫羊藿苷 （ １１０７３７⁃２０１５１６）、 宝藿苷

Ⅰ （１１１８５２⁃２０１６０３） 对照品购于中国食品药品

检定研究院； 仙茅苷乙 （１４３６０１⁃０９⁃６） 对照品购

于深圳市佰森生物技术有限公司； 去乙酰基车叶

草苷 酸 （ １４２５９⁃５５⁃３）、 朝 藿 定 Ａ （ １１０６２３⁃７２⁃
８）、 朝藿定 Ｂ （１１０６２３⁃７３⁃９） 对照品购于上海纯

优生物科技有限公司。 乙腈为色谱纯； 其他试剂

均为分析纯。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ 色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃０􀆰 １％ 冰醋酸

（Ｂ）， 梯度洗脱 （０～１６ ｍｉｎ， １０􀆰 ０％ Ａ； １６～３４ ｍｉｎ，
１０􀆰 ０％→２１􀆰 ０％ Ａ； ３４ ～ ４７ ｍｉｎ， ２１􀆰 ０％ →２６􀆰 ０％ Ａ；
４７ ～ ５８ ｍｉｎ， ２６􀆰 ０％ → ４５􀆰 ０％ Ａ； ５８ ～ ６５ ｍｉｎ，
４５􀆰 ０％→１０􀆰 ０％ Ａ）； ０～２３ ｍｉｎ 时在 ２８０ ｎｍ［４］波长下

检测仙茅苷和仙茅苷乙， ２３～３４ ｍｉｎ 时在 ２３５ ｎｍ［５⁃６］

波长下检测水晶兰苷和去乙酰基车叶草苷酸， ３４ ～
６５ ｍｉｎ 时在 ２７０ ｎｍ［２⁃３，７⁃１１］ 波长下检测朝藿定 Ａ、 朝

藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿苷Ⅰ； 体积流量

０􀆰 ９ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 供试品溶液　 取片剂 １０ 片， 除去糖衣后研

细， 精密称取细粉约 ０􀆰 ４ ｇ， 置于具塞锥形瓶中，
精密 加 入 ７０％ 乙 醇 ５０ ｍＬ， 称 定 质 量， 超 声

（１００ Ｗ、 ４０ ｋＨｚ） ３０ ｍｉｎ， 放冷， ７０％ 乙醇补足减

失的质量， 摇匀， 过滤， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 对照品溶液　 精密称取仙茅苷、 仙茅苷乙、
水晶兰苷、 去乙酰基车叶草苷酸、 朝藿定 Ａ、 朝藿

定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿苷Ⅰ对照品适

量， ７０％ 乙醇制成质量浓度分别为 ０􀆰 ４３２、 ０􀆰 １７６、
０􀆰 ８１４、 ０􀆰 ４９８、 ０􀆰 ２６２、 ０􀆰 ５５６、 １􀆰 ０３８、 ０􀆰 ６４２、
０􀆰 ４１６ ｍｇ ／ ｍＬ 的贮备液， 各精密吸取 ２􀆰 ５ ｍＬ， 置

于 ５０ ｍＬ 量瓶中， ７０％ 乙醇稀释至刻度， 制成质量

浓度分别为 ２１􀆰 ６、 ８􀆰 ８、 ４０􀆰 ７、 ２４􀆰 ９、 １３􀆰 １、 ２７􀆰 ８、
５１􀆰 ９、 ３２􀆰 １、 ２０􀆰 ８ μｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按片剂质量标准项下的处

方和工艺， 分别制成不含仙茅、 巴戟天、 淫羊藿的

阴性样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ３　 系统适用性考察与专属性试验　 精密吸取供

试品、 对照品、 阴性样品溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 结果见图 １。 由图可知， 各

成分与其相邻色谱峰的分离度均大于 １􀆰 ５， 理论塔

板数按各色谱峰计均大于 ３ ５００， 阴性无干扰。
２􀆰 ４　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下对

照品溶液各 ２􀆰 ０ ｍＬ， 置于同一 ２０ ｍＬ 量瓶中，
７０％ 乙醇定容至刻度， 摇匀， 作为混标液 Ａ， 精密

吸取适量， ７０％ 乙醇分别稀释 ２、 ４、 ８、 １６、 ２０
倍， 作为混标液 Ｂ、 Ｃ、 Ｄ、 Ｅ、 Ｆ， 精密吸取适量，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以成分质量浓

度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ） 进行回

归， 结果见表 １， 可知各成分在各自范围内线性关

系良好。
表 １　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程
线性范围 ／
（μｇ·ｍＬ－１）

ｒ

仙茅苷 Ｙ＝７􀆰 ４６８ ８×１０４Ｘ－９３８􀆰 ８ ２􀆰 １６～４３􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９ ４

仙茅苷乙 Ｙ＝６􀆰 １４８ ３×１０４Ｘ＋７０７􀆰 ５ ０􀆰 ８８～１７􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９ ２

水晶兰苷 Ｙ＝１􀆰 ２２２ ２×１０５Ｘ－５３９􀆰 ２ ４􀆰 ０７～８１􀆰 ４０ ０􀆰 ９９９ ５

去乙酰基车叶草苷酸 Ｙ＝９􀆰 ３８８ ８×１０４Ｘ＋９８１􀆰 ２ ２􀆰 ４９～４９􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９ ３

朝藿定 Ａ Ｙ＝５􀆰 ７８１ ６×１０４Ｘ＋３８６􀆰 ９ １􀆰 ３１～２６􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９ １

朝藿定 Ｂ Ｙ＝８􀆰 ８３２ ９×１０４Ｘ－８４５􀆰 ３ ２􀆰 ７８～５５􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９ ６

朝藿定 Ｃ Ｙ＝１􀆰 ７１６ ５×１０６Ｘ＋３６７􀆰 １ ５􀆰 １９～１０３􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９ ４

淫羊藿苷 Ｙ＝１􀆰 ３４９ １×１０５Ｘ－８８３􀆰 ５ ３􀆰 ２１～６４􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９ １

宝藿苷Ⅰ Ｙ＝５􀆰 ０１０ １×１０４Ｘ＋６０３􀆰 ７ ２􀆰 ０８～４１􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９ ３

２􀆰 ５　 方法学考察

２􀆰 ５􀆰 １　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下对照品溶

液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 记录

峰面积， 考察日内精密度； 连续进样 ６ ｄ， 每天 １
次， 考察日间精密度。 结果， 仙茅苷、 仙茅苷乙、
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１． 仙茅苷　 ２． 仙茅苷乙　 ３． 水晶兰苷　 ４． 去乙酰基车叶草苷酸

５． 朝藿定 Ａ　 ６． 朝藿定 Ｂ　 ７． 朝藿定 Ｃ　 ８． 淫羊藿苷　 ９． 宝藿苷Ⅰ
１． ｃｕｒｃｕｌｉｇｏｓｉｄｅ　 ２． ｃｕｒｃｕｌｉｇｏｓｉｄｅ Ｂ　 ３． ｍｏｎｏｔｒｏｐｅｉｎ　 ４． ｄｅａｃｅｔｙｌ ａｓｐｅｒ⁃
ｕｌｏｓｉｄｉｃ ａｃｉｄ　 ５． ｅｐｉｍｅｄｉｎ Ａ　 ６． ｅｐｉｍｅｄｉｎ Ｂ　 ７． ｅｐｉｍｅｄｉｎ Ｃ
８． ｉｃａｒｉｉｎ　 ９． ｂａｏｈｕｏｓｉｄｅⅠ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

水晶兰苷、 去乙酰基车叶草苷酸、 朝藿定 Ａ、 朝藿

定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿苷Ⅰ日内峰面积

ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ９１％ 、 １􀆰 １３％ 、 ０􀆰 ６６％ 、 ０􀆰 ８０％ 、
１􀆰 ０９％ 、 ０􀆰 ８７％ 、 ０􀆰 ５９％ 、 ０􀆰 ６４％ 、 ０􀆰 ９３％ ， 日 间

峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ０８％ 、 １􀆰 ２７％ 、 ０􀆰 ７４％ 、
０􀆰 ８５％ 、 １􀆰 ０３％ 、 ０􀆰 ９９％ 、 ０􀆰 ５７％ 、 ０􀆰 ７２％ 、 １􀆰 ０１％ ，
表明该方法精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ２　 重复性试验　 取同一批片剂， 按 “２􀆰 ２􀆰 １”
项下方法制备供试品溶液 ６ 份， 在 “２􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 测得仙茅苷、 仙茅苷乙、 水晶兰

苷、 去乙酰基车叶草苷酸、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、
朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿苷Ⅰ含有量 ＲＳＤ 分别

为 ０􀆰 ３２％ 、 １􀆰 ５４％ 、 １􀆰 １６％ 、 １􀆰 ２３％ 、 ０􀆰 ４９％ 、
１􀆰 ３０％ 、 １􀆰 ０１％ 、 ０􀆰 ７６％ 、 １􀆰 ３６％ ， 表明该方法重

复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ３　 稳定性试验　 取同一批片剂， 按 “２􀆰 ２􀆰 １”
项下方法制备供试品溶液， 室温下于 ０、 ２、 ４、 ６、
８、 １２ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得

仙茅苷、 仙茅苷乙、 水晶兰苷、 去乙酰基车叶草苷

酸、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、
宝藿苷 Ⅰ 峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ８８％ 、 １􀆰 １５％ 、
０􀆰 ６９％ 、 ０􀆰 ７４％ 、 １􀆰 ０６％ 、 ０􀆰 ８５％ 、 ０􀆰 ５７％ 、
０􀆰 ６２％ 、 １􀆰 ０９％ ， 表明溶液在 １２ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ５􀆰 ４　 加样回收率试验　 取含有量已知的片剂适

量， 除去糖衣后研细， 精密称取细粉 ６ 份， 每份约

０􀆰 ２ ｇ， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 精密加入仙茅苷

（０􀆰 ２５７ ｍｇ ／ ｍＬ）、 仙茅苷乙 （０􀆰 ０９８ ｍｇ ／ ｍＬ）、 水晶

兰苷 （ ０􀆰 ５５３ ｍｇ ／ ｍＬ）、 去 乙 酰 基 车 叶 草 苷 酸

（０􀆰 ２８７ ｍｇ ／ ｍＬ）、 朝藿定 Ａ （０􀆰 １５１ ｍｇ ／ ｍＬ）、 朝藿

定 Ｂ （０􀆰 ３３１ ｍｇ ／ ｍＬ）、 淫羊藿苷 （０􀆰 ３９４ ｍｇ ／ ｍＬ）、
宝藿苷Ⅰ （０􀆰 ２２７ ｍｇ ／ ｍＬ） 对照品溶液各 １􀆰 ０ ｍＬ，
以及 朝 藿 定 Ｃ （ ０􀆰 ３５３ ｍｇ ／ ｍＬ ） 对 照 品 溶 液

２􀆰 ０ ｍＬ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算回收率。
结果， 仙茅苷、 仙茅苷乙、 水晶兰苷、 去乙酰基车

叶草苷酸、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊

藿苷、 宝藿苷Ⅰ平均加样回收率分别为 ９８􀆰 ６３％ 、
９７􀆰 １３％ 、 ９９􀆰 ４１％ 、 ９８􀆰 ３８％ 、 ９７􀆰 ４６％ 、 ９８􀆰 ４９％ 、
１００􀆰 ０５％ 、 ９９􀆰 １９％ 、 ９７􀆰 ７０％ ， ＲＳＤ 分 别 为

１􀆰 １８％ 、 １􀆰 ４４％ 、 ０􀆰 ８６％ 、 １􀆰 ２５％ 、 １􀆰 ５２％ 、
０􀆰 ９４％ 、 ０􀆰 ８５％ 、 １􀆰 ０３％ 、 １􀆰 ３２％ 。
２􀆰 ６　 相对校正因子计算 　 精密吸取 “２􀆰 ４” 项下

混标液适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
以淫羊藿苷为内标， 计算其他 ８ 种成分相对校正因
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子 ｆｋ ／ ｓ， 公式为 ｆｋ ／ ｓ ＝ ｆｋ ／ ｆｓ ＝ （ＷｋＡｓ） ／ （ＷｓＡｋ） （Ｗｋ

为内标质量浓度， Ａｋ 为内标峰面积， Ｗｓ 为其他成

分质量浓度， Ａｓ 为其他成分峰面积）， 结果见

表 ２。
表 ２　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
混标液 仙茅苷 仙茅苷乙 水晶兰苷 去乙酰基车叶草苷酸 朝藿定 Ａ 朝藿定 Ｂ 朝藿定 Ｃ 宝藿苷Ⅰ

Ｆ ０􀆰 ５５６ ８ ０􀆰 ４５４ ５ ０􀆰 ９２３ ６ ０􀆰 ６９３ ０ ０􀆰 ４４０ ８ ０􀆰 ６５２ ０ １􀆰 ２８８ ７ ０􀆰 ３６８ ５
Ｅ ０􀆰 ５５５ ６ ０􀆰 ４４３ ２ ０􀆰 ９１１ ８ ０􀆰 ６９５ ３ ０􀆰 ４２９ １ ０􀆰 ６４５ ５ １􀆰 ２７６ １ ０􀆰 ３７２ ５
Ｄ ０􀆰 ５５４ ５ ０􀆰 ４５１ ８ ０􀆰 ９０６ ３ ０􀆰 ６９９ ５ ０􀆰 ４３０ ５ ０􀆰 ６５８ ０ １􀆰 ２７２ ８ ０􀆰 ３６６ ８
Ｃ ０􀆰 ５５８ ５ ０􀆰 ４６９ ９ ０􀆰 ９２４ ８ ０􀆰 ７０７ １ ０􀆰 ４２８ ６ ０􀆰 ６７６ ７ １􀆰 ２９５ ４ ０􀆰 ３８１ ２
Ｂ ０􀆰 ５４７ ３ ０􀆰 ４５６ ２ ０􀆰 ８８９ ３ ０􀆰 ６９１ １ ０􀆰 ４２７ ４ ０􀆰 ６４０ ７ １􀆰 ２５５ ３ ０􀆰 ３６９ ４
Ａ ０􀆰 ５５４ ７ ０􀆰 ４５５ ６ ０􀆰 ９０９ ３ ０􀆰 ６９６ ９ ０􀆰 ４２９ １ ０􀆰 ６５７ １ １􀆰 ２７５ ７ ０􀆰 ３７１ ７

平均值 ０􀆰 ５５４ ６ ０􀆰 ４５５ ２ ０􀆰 ９１０ ９ ０􀆰 ６９７ ２ ０􀆰 ４３０ ９ ０􀆰 ６５５ ０ １􀆰 ２７７ ３ ０􀆰 ３７１ ７
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ７０ １􀆰 ８９ １􀆰 ４３ ０􀆰 ８２ １􀆰 １４ １􀆰 ９２ １􀆰 ０９ １􀆰 ３７

２􀆰 ７　 各因素对相对校正因子的影响

２􀆰 ７􀆰 １　 仪器、 色谱柱 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下对照品

溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 考

察 Ａｇｉｌｅｎｔ １１００、 ＬＣ⁃２０ＡＴ 色谱仪和 Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８、
Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８、 Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８色谱柱对相对校正因

子的影响， 结果见表 ３， 可知均无明显影响。
表 ３　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｏｌｕｍｎｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ
仪器 色谱柱 仙茅苷 仙茅苷乙 水晶兰苷 去乙酰基车叶草苷酸 朝藿定 Ａ 朝藿定 Ｂ 朝藿定 Ｃ 宝藿苷Ⅰ

Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ５５４ ９ ０􀆰 ４５５ ６ ０􀆰 ９１１ ５ ０􀆰 ６９５ ６ ０􀆰 ４３２ ５ ０􀆰 ６５４ ２ １􀆰 ２７７ ８ ０􀆰 ３７２ １
Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ５６０ ７ ０􀆰 ４４９ ７ ０􀆰 ９１７ ４ ０􀆰 ７０１ ９ ０􀆰 ４２６ ４ ０􀆰 ６３７ ６ １􀆰 ２８０ ６ ０􀆰 ３８０ ４
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ５４９ ２ ０􀆰 ４５１ ２ ０􀆰 ９１０ ６ ０􀆰 ６８８ １ ０􀆰 ４２８ ０ ０􀆰 ６４４ ３ １􀆰 ２９３ ３ ０􀆰 ３７５ ３

ＬＣ⁃２０ＡＴ Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ５５１ ９ ０􀆰 ４６６ ３ ０􀆰 ９２５ ７ ０􀆰 ６９３ ３ ０􀆰 ４２７ ６ ０􀆰 ６６９ ２ １􀆰 ２７０ ４ ０􀆰 ３６８ ６
Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ５５４ １ ０􀆰 ４５０ １ ０􀆰 ９１９ ３ ０􀆰 ７０１ ６ ０􀆰 ４２２ ７ ０􀆰 ６４２ ５ １􀆰 ２６１ ８ ０􀆰 ３６８ ２
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ５５８ ３ ０􀆰 ４４７ ６ ０􀆰 ９２６ ６ ０􀆰 ６９０ ２ ０􀆰 ４２５ ６ ０􀆰 ６５６ ８ １􀆰 ２８９ ７ ０􀆰 ３７２ ５
平均值 ０􀆰 ５５４ ８ ０􀆰 ４５３ ４ ０􀆰 ９１８ ５ ０􀆰 ６９５ １ ０􀆰 ４２７ １ ０􀆰 ６５０ ８ １􀆰 ２７８ ９ ０􀆰 ３７２ ８
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ７５ １􀆰 ５１ ０􀆰 ７４ ０􀆰 ８３ ０􀆰 ７６ １􀆰 ７８ ０􀆰 ９２ １􀆰 ２２

２􀆰 ７􀆰 ２　 体积流量 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下对照品溶液

适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 考察体

积流量 ０􀆰 ８、 ０􀆰 ９、 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ 对相对校正因子的

影响， 结果见表 ４， 可知均无明显影响。
表 ４　 不同体积流量对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｖｏｌｕｍｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

体积流量 ／ （ｍＬ·ｍｉｎ－１） 仙茅苷 仙茅苷乙 水晶兰苷 去乙酰基车叶草苷酸 朝藿定 Ａ 朝藿定 Ｂ 朝藿定 Ｃ 宝藿苷Ⅰ
０􀆰 ８ ０􀆰 ５５３ ９ ０􀆰 ４５６ ３ ０􀆰 ９０３ ７ ０􀆰 ６９４ ２ ０􀆰 ４２８ ６ ０􀆰 ６５９ ７ １􀆰 ２７１ ５ ０􀆰 ３７４ ５
０􀆰 ９ ０􀆰 ５５６ １ ０􀆰 ４５４ ７ ０􀆰 ９１８ ４ ０􀆰 ６９８ １ ０􀆰 ４３２ ７ ０􀆰 ６５４ ３ １􀆰 ２７８ ４ ０􀆰 ３７１ ２
１􀆰 ０ ０􀆰 ５４８ ６ ０􀆰 ４５２ ８ ０􀆰 ９２１ ６ ０􀆰 ７０１ ５ ０􀆰 ４３６ １ ０􀆰 ６４２ ６ １􀆰 ２８９ ７ ０􀆰 ３６８ ９

平均值 ０􀆰 ５５２ ９ ０􀆰 ４５４ ６ ０􀆰 ９１４ ６ ０􀆰 ６９７ ９ ０􀆰 ４３２ ５ ０􀆰 ６５２ ２ １􀆰 ２７９ ９ ０􀆰 ３７１ ５
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ７０ ０􀆰 ３９ １􀆰 ０４ ０􀆰 ５２ ０􀆰 ８７ １􀆰 ３４ ０􀆰 ７２ ０􀆰 ７６

２􀆰 ７􀆰 ３　 柱温　 取 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下对照品溶液适量，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 考察柱温 ２５、

３０、 ３５ ℃对相对校正因子的影响， 结果见表 ５， 可

知均无明显影响。
表 ５　 不同柱温对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ
柱温 ／ ℃ 仙茅苷 仙茅苷乙 水晶兰苷 去乙酰基车叶草苷酸 朝藿定 Ａ 朝藿定 Ｂ 朝藿定 Ｃ 宝藿苷Ⅰ

２５ ０􀆰 ５５２ ６ ０􀆰 ４５６ １ ０􀆰 ９１５ ３ ０􀆰 ７０１ ９ ０􀆰 ４３７ ６ ０􀆰 ６５１ ８ １􀆰 ２６９ ４ ０􀆰 ３６９ ２
３０ ０􀆰 ５５８ １ ０􀆰 ４５４ ９ ０􀆰 ９０８ ７ ０􀆰 ６９７ ６ ０􀆰 ４２９ ５ ０􀆰 ６５７ ３ １􀆰 ２７８ １ ０􀆰 ３７２ ４
３５ ０􀆰 ５５３ ７ ０􀆰 ４５２ ８ ０􀆰 ８９３ ８ ０􀆰 ６８３ ４ ０􀆰 ４３１ ４ ０􀆰 ６６０ ２ １􀆰 ２７１ ９ ０􀆰 ３７８ ５

平均值 ０􀆰 ５５４ ８ ０􀆰 ４５４ ６ ０􀆰 ９０５ ９ ０􀆰 ６９４ ３ ０􀆰 ４３２ ８ ０􀆰 ６５６ ４ １􀆰 ２７３ １ ０􀆰 ３７３ ４
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ５２ ０􀆰 ３７ １􀆰 ２２ １􀆰 ３９ ０􀆰 ９８ ０􀆰 ６５ ０􀆰 ３５ １􀆰 ２７

２􀆰 ８　 色谱峰定位　 本实验采用相对保留值法对待

测成分色谱峰进行定位， 结果见表 ６， 可知不同仪

器、 色谱柱下各成分相对保留值无明显差异。
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表 ６　 各成分相对保留值

Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱 仙茅苷 仙茅苷乙 水晶兰苷 去乙酰基车叶草苷酸 朝藿定 Ａ 朝藿定 Ｂ 朝藿定 Ｃ 宝藿苷Ⅰ

Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３６８ ８ ０􀆰 ４１８ ３ ０􀆰 ５５１ ５ ０􀆰 ６０６ ４ ０􀆰 ７５９ ７ ０􀆰 ８０１ ２ ０􀆰 ８８０ ２ １􀆰 ０７７ ６
Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ３６９ ３ ０􀆰 ４１８ ７ ０􀆰 ５５３ ２ ０􀆰 ６０７ ８ ０􀆰 ７６０ ４ ０􀆰 ８０２ ７ ０􀆰 ８８１ ６ １􀆰 ０８０ ７
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３７１ ２ ０􀆰 ４２０ ５ ０􀆰 ５５３ １ ０􀆰 ６０９ ２ ０􀆰 ７６１ ８ ０􀆰 ８０３ ４ ０􀆰 ８８２ ２ １􀆰 ０８１ ３

ＬＣ⁃２０ＡＴ Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３６６ １ ０􀆰 ４１０ ９ ０􀆰 ５４８ ３ ０􀆰 ５９２ ７ ０􀆰 ７５０ ３ ０􀆰 ７９５ １ ０􀆰 ８７１ ９ １􀆰 ０６１ ４
Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ３６７ ６ ０􀆰 ４１７ ２ ０􀆰 ５４９ ９ ０􀆰 ６０１ ８ ０􀆰 ７５７ ６ ０􀆰 ８００ ４ ０􀆰 ８７５ ２ １􀆰 ０７１ ９
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３７０ ７ ０􀆰 ４２７ ５ ０􀆰 ５５８ ４ ０􀆰 ６１９ ２ ０􀆰 ７６８ ５ ０􀆰 ８０９ ７ ０􀆰 ８９３ ５ １􀆰 ０９８ １

平均值 ０􀆰 ３６８ ９ ０􀆰 ４１８ ８ ０􀆰 ５５２ ４ ０􀆰 ６０６ ２ ０􀆰 ７５９ ７ ０􀆰 ８０２ １ ０􀆰 ８８０ ８ １􀆰 ０７８ ５

ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ５２ １􀆰 ２８ ０􀆰 ６３ １􀆰 ４４ ０􀆰 ７８ ０􀆰 ５９ ０􀆰 ８４ １􀆰 １２

２􀆰 ９　 样 品 含 有 量 测 定 　 取 ３ 批 片 剂 （ 批 号

１６１００２、 １６１１０３、 １７０１０７） 适量， 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 分别采用外标法和一测多评法计算含有

量， 结果见表 ７， 可知 ２ 种方法所得结果无明显差

异， 相对平均偏差 （ＲＡＤ） 均＜２％ 。

表 ７　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）
Ｔａｂ􀆰 ７　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ）

批号
淫羊藿苷 仙茅苷 仙茅苷乙 水晶兰苷 去乙酰基车叶草苷酸

外标法 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％
１６１００２ １􀆰 ９６８ １􀆰 ２７５ １􀆰 ２８６ ０􀆰 ４３ ０􀆰 ４７１ ０􀆰 ４７９ ０􀆰 ８４ ２􀆰 ７５６ ２􀆰 ７３２ ０􀆰 ４４ １􀆰 ４３７ １􀆰 ４０８ １􀆰 ０２
１６１１０３ １􀆰 ７８３ １􀆰 ３３６ １􀆰 ３０８ １􀆰 ０６ ０􀆰 ４０３ ０􀆰 ４１４ １􀆰 ３５ ３􀆰 ０２４ ３􀆰 ００６ ０􀆰 ３０ １􀆰 ６４１ １􀆰 ６０３ １􀆰 １７
１７０１０７ ２􀆰 １５９ １􀆰 １５２ １􀆰 １６６ ０􀆰 ６０ ０􀆰 ５３７ ０􀆰 ５２７ ０􀆰 ９４ ２􀆰 ６２０ ２􀆰 ６７４ １􀆰 ０２ １􀆰 ４６９ １􀆰 ４３１ １􀆰 ３１

批号
朝藿定 Ａ 朝藿定 Ｂ 朝藿定 Ｃ 宝藿苷Ⅰ

外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％
１６１００２ ０􀆰 ７４９ ０􀆰 ７３８ ０􀆰 ７４ １􀆰 ６７２ １􀆰 ６４５ ０􀆰 ８１ ３􀆰 ５１６ ３􀆰 ４８４ ０􀆰 ４６ １􀆰 １３４ １􀆰 １１２ ０􀆰 ９８
１６１１０３ ０􀆰 ６４３ ０􀆰 ６２６ １􀆰 ３４ １􀆰 ５９３ １􀆰 ５６５ ０􀆰 ８９ ３􀆰 ３４２ ３􀆰 ３００ ０􀆰 ６３ １􀆰 ３０３ １􀆰 ２８７ ０􀆰 ６２
１７０１０７ ０􀆰 ８５８ ０􀆰 ８５２ ０􀆰 ３５ １􀆰 ９２７ １􀆰 ９１１ ０􀆰 ４２ ４􀆰 ０３７ ４􀆰 ００３ ０􀆰 ４２ １􀆰 ０３８ １􀆰 ０６６ １􀆰 ３３

３　 讨论

３􀆰 １　 供试品溶液制备方法选择　 本实验考察了提

取溶剂 （５０％ 乙醇［２⁃３，７，９⁃１２］、 ７０％ 乙醇［５，１３］、 乙醇、
５０％甲醇、 甲醇［４，１０］ ）、 提取方式 （超声［２，５，７，９⁃１０］、
加热回流［３⁃４，８］ ） 对待测成分提取效果的影响， 发

现以 ７０％ 乙醇为提取溶剂时综合提取效率最佳，
而超声、 加热回流提取所得结果差异不大， 但前者

更方便稳定。 然后， 又考察了提取时间 （１５、 ３０、
６０ ｍｉｎ） 对提取效率的影响， 同时对超声功率、 频

率也进行了不断摸索。 最终确定， 供试品溶液制备

方法为以 ７０％ 乙醇为提取溶剂， 超声 （ １００ Ｗ、
４０ ｋＨｚ） ３０ ｍｉｎ。
３􀆰 ２　 流动相选择　 本实验以待测成分峰形及分离

效果、 色谱图基线平稳情况、 出峰时间为指标， 考

察了乙腈⁃水［２⁃３，７，９⁃１１，１３］、 甲醇⁃０􀆰 １％ 磷酸［５，１０］、 乙

腈⁃０􀆰 １％ 冰醋酸流动相体系［４，８］， 并对流动相洗脱

比例进行了不断摸索。 最终确定， 以乙腈⁃０􀆰 １％ 冰

醋酸为流动相， 在 “ ２􀆰 １ ” 项色谱条件下梯度

洗脱。

４　 结论

中成药复方制剂具有多成分、 多靶点、 协同作

用的特点， 单一成分难以实现对其整体质量的评价

和控制， 故多指标质量控制已成为的必然趋势， 但

它又存在对照品使用量大、 单体不稳定或价格昂

贵、 检验成本高等问题。 一测多评法根据中药不同

有效成分之间存在的内在函数关系和比例， 通过测

定某 １ 种性质稳定、 对照品价廉的成分来实现多种

成分的同步测定， 可大大降低检验成本， 提高检测

结果准确性。 本实验采用该方法同时测定参芪二仙

片中仙茅苷、 仙茅苷乙、 水晶兰苷、 去乙酰基车叶

草苷酸、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿

苷、 宝藿苷Ⅰ的含有量， 所建立的相对校正因子可

信度较高， 而且该方法简便准确， 可为提高该制剂

质量标准提供有力的数据支持。
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２０ 批样品； 《中国药典》 方法测定水分、 浸出物、 总灰分、 酸不溶性灰分含有量； ＨＰＬＣ 法测定 Ｎ⁃反式⁃对香豆酰酪

胺、 茵芋碱、 白鲜碱、 吴茱萸春碱含有量。 结果　 ＴＬＣ 斑点清晰， 分离度良好； ２０ 批样品中水分、 浸出物、 总灰分、
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靠， 可用于三叉苦的质量控制。
关键词： 三叉苦； Ｎ⁃反式⁃对香豆酰酪胺； 茵芋碱； 白鲜碱； 吴茱萸春碱； ＴＬＣ； ＨＰＬＣ
中图分类号： Ｒ２８４􀆰 １　 　 　 　 　 文献标志码： Ａ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０１９）０３⁃０５１１⁃０５
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０１９􀆰 ０３􀆰 ００６

Ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ ｆｏｒ Ｍｅｌｉｃｏｐｅ ｐｔｅｌｅｉｆｏｌｉａ

ＧＡＮ Ｊｉｅ⁃ｈｕａ１， 　 ＹＡＮ Ｐｉｎｇ１∗， 　 ＭＡ Ｑｉｎｇ２， 　 ＨＡＮ Ｚｈｅｎｇ⁃ｚｈｏｕ２， 　 ＺＨＡＮ Ｒｕｏ⁃ｔｉｎｇ１

（１． Ｍｉｎｉｓｔｒｙ ｏｆ Ｅｄｕｃａｔｉｏｎ Ｋｅｙ Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ ｆｏｒ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｍｅｄｉｃｉｎａｌ Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ ｆｒｏｍ Ｌｉｎｇｎａｎ； Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ ｆｏｒ Ｒｅｓｅａｒｃｈ ａｎｄ Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ ｏｆ Ｓｏｕｔｈｅｒｎ Ｍｅｄｉｃｉｎａｌ
Ｐｌａｎｔｓ， Ｎａｔｉｏｎａｌ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｃｅｎｔｅｒ ｆｏｒ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅｓ； Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｃｅｎｔｅｒ ｆｏｒ Ｃｈｉ⁃
ｎｅｓｅ Ｈｅｒｂａｌ Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ， Ｇｕａｎｇｚｈｏｕ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ， Ｇｕａｎｇｚｈｏｕ ５１０００６， Ｃｈｉｎａ； ２． Ｃｈｉｎａ Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ Ｓａｎｊｉｕ Ｍｅｄｉｃａｌ ＆ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ Ｃｏ．，
Ｌｔｄ．， Ｓｈｅｎｚｈｅｎ ５１８００２， Ｃｈｉｎａ）

ＡＢＳＴＲＡＣＴ： ＡＩＭ　 Ｔｏ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ ｆｏｒ Ｍｅｌｉｃｏｐｅ ｐｔｅｌｅｉｆｏｌｉａ （ Ｃｈａｍｐｉｏｎ ｅｘ Ｂｅｎｔｈａｍ） Ｔ． Ｇ．

１１５

２０１９ 年 ３ 月

第 ４１ 卷　 第 ３ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｍａｒｃｈ ２０１９

Ｖｏｌ． ４１　 Ｎｏ． ３


