
［质　 　 量］
一测多评法同时测定养阴镇静片中 ８ 种成分

沈静琳１， 　 丁　 莹２

（１． 江西医学高等专科学校药学系， 江西 上饶 ３３４０００； ２． 广东药科大学医药化工学院， 广东 中山

５２８４５８）

收稿日期： ２０１８⁃０８⁃１６
作者简介： 沈静琳 （１９８１—）， 女， 硕士， 讲师， 从事中药质量分析研究工作。 Ｔｅｌ： １３７５５３８９３６７， Ｅ⁃ｍａｉｌ： ｊｉａｎｇｘｉｓｒｓｊｌ＠ １２６．ｃｏｍ

摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定养阴镇静片 （麦冬、 地黄、 茯苓等） 中麦冬甲基黄烷酮 Ａ、 甲基麦冬二氢高异

黄酮 Ｂ、 梓醇、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸、 丹参素、 丹参酮ⅡＡ 的含有量。 方法　 该药物 ７０％ 甲醇提取液的

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

０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２１０、 ２８０、 ２９６ ｎｍ。 以丹参酮ⅡＡ 为内标， 计算其他 ７ 种成分的相对校正因子， 测

定其含有量。 结果　 ８ 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 ９６􀆰 ８９％ ～ １００􀆰 ０５％ ， ＲＳＤ
０􀆰 ６０％ ～１􀆰 ３４％ 。 一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法稳定可靠， 可用于养阴镇静片的质量控制。
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　 　 养阴镇静片收载于 《中药成方制剂制剂 （第
二册） 》 ［１］， 由麦冬、 地黄、 茯苓、 丹参等 １４ 味

药材加工而成， 具有滋阴养血、 镇惊安神的疗效，

临床上用于心血不足、 怔神健忘、 心烦不安、 心悸

失眠等病症， 方中地黄、 玄参、 麦冬、 五味子滋阴

生津润燥， 为君药； 附以茯苓、 丹参、 柏子仁、 远
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志、 首乌藤养心安神定惊， 当归、 党参气血调补，
珍珠母、 朱砂平肝潜阳， 桔梗宣肺利咽， 共奏补血

养心、 滋阴降火、 镇惊安神之效。 现代研究表明，
养阴镇静片具有中枢抑制作用， 对更年期失眠症、
阴虚火旺引起的神经衰弱等病症疗效显著［２⁃４］， 但

现行质量标准未对方中任何成分进行含有量测定，
文献 ［５］ 也仅针对了阿魏酸。

为了全面有效地控制养阴镇静片质量， 确保有

效性， 本实验参考中药质量标志物确定原则［６⁃７］，
根据中药制剂在中医理论指导下组方配伍的原理，
结合君药为主， 臣、 佐、 使兼顾的原则， 选择主要

药材麦冬、 地黄、 茯苓、 丹参作为研究对象， 以丹

参酮ⅡＡ 为内标， 采用一测多评法同时测定麦冬甲

基黄烷酮 Ａ、 甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ、 梓醇、 去

氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸、 丹参素、 丹参酮

ⅡＡ 的含有量， 为该制剂质量控制提供参考。
１　 材料

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 型高效液相色谱仪 （美国 Ｗａｔｅｒｓ
公司）； ＡＬ２０４ 型电子天平 （瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公

司）； ＫＱ⁃２５０Ｅ 型超声波清洗器 （昆山市超声仪器

有限公司）。 养阴镇静片 （每片重 ０􀆰 ３ ｇ， 批号

２０１７０４０３、 ２０１７０９０１、 ２０１８０１０１） 购自吉林亚泰明

星制药有限公司。 梓醇 （１１０８０８⁃２０１７１１）、 丹参酮

ⅡＡ （１１０７６６⁃２０１７２１） 对照品购自中国食品药品检

定研究院； 麦冬甲基黄烷酮 Ａ （７４８０５⁃９２⁃８）、 甲基

麦冬二氢高异黄酮 Ｂ （７４８０５⁃９１⁃７） 对照品购自江苏

永健医药科技有限公司； 去氢土莫酸 （６７５４⁃１６⁃１）、
去氢茯苓酸 （７７０１２⁃３１⁃８） 对照品购自南京森贝伽

生物科技有限公司； 茯苓酸 （２９０７０⁃９２⁃６）、 丹参素

（２２６８１⁃７２⁃７） 对照品购自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　 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ⁃Ｃ１８色谱柱（４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （ Ａ） ⁃０􀆰 １％ 磷酸

（Ｂ）， 梯 度 洗 脱 （ ０ ～ １５ ｍｉｎ， ２６􀆰 ０％ Ａ； １５ ～
２３ ｍｉｎ， ２６􀆰 ０％ →３８􀆰 ０％ Ａ； ２３ ～ ３１ ｍｉｎ， ３８􀆰 ０％ →
４２􀆰 ０％ Ａ； ３１ ～ ４９ ｍｉｎ， ４２􀆰 ０％ →７７􀆰 ０％ Ａ； ４９ ～
６３ ｍｉｎ， ７７􀆰 ０％ →８５􀆰 ０％ Ａ； ６３ ～ ７０ ｍｉｎ， ８５􀆰 ０％ →
２６􀆰 ０％ Ａ）； ０～２３ ｍｉｎ 时在 ２９６ ｎｍ［８］ 波长下检测麦

冬甲基黄烷酮 Ａ、 甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ， ２３ ～
４９ ｍｉｎ 时在 ２１０ ｎｍ［９⁃１３］波长下检测梓醇、 去氢土莫

酸、 去 氢 茯 苓 酸、 茯 苓 酸， ４９ ～ ７０ ｍｉｎ 时 在

２８０ ｎｍ［１４⁃１５］波长下检测丹参素、 丹参酮ⅡＡ； 体积

流量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 进样量 １０ μＬ。

２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取麦冬甲基黄烷酮 Ａ、
甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ、 梓醇、 去氢土莫酸、 去

氢茯苓酸、 茯苓酸、 丹参素、 丹参酮ⅡＡ 对照品适

量， ７０％甲醇制成质量浓度分别为 ０􀆰 ２１２、 ０􀆰 １９６、
０􀆰 ９７８、 ０􀆰 ５３４、 ０􀆰 ３０６、 ０􀆰 ６２２、 ０􀆰 ７１８、 １􀆰 ２９４ ｍｇ ／ ｍＬ
的贮备液， 分别精密吸取 ２􀆰 ５ ｍＬ 置于同一 ５０ ｍＬ
量瓶中， ７０％ 甲醇稀释至刻度， 制成质量浓度分别

为 １０􀆰 ６、 ９􀆰 ８、 ４８􀆰 ９、 ２６􀆰 ７、 １５􀆰 ３、 ３１􀆰 １、 ３５􀆰 ９、
６４􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 取片剂适量， 除去糖衣， 研

成细粉， 混匀， 精密称取 ３􀆰 ０ ｇ， 置于具塞锥形瓶

中， 精密加入 ２５ ｍＬ ７０％ 甲醇， 称定质量， 超声提

取 （２５０ Ｗ、 ４０ ｋＨｚ） ３０ ｍｉｎ， 擦干外壁， 放冷，
７０％ 甲醇补足减失的质量， 摇匀， ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤

膜过滤， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按片剂质量标准项下的处方

和制法， 分别制备不含麦冬、 地黄、 茯苓、 丹参的

阴性样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 系统适用性试验与专属性考察　 精密吸取

“２􀆰 ２􀆰 １” ～ “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下供试品、 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， 各成分与相邻色谱峰

的分离度均大于 １􀆰 ５， 理论塔板数按各成分计均不

低于 ４ ０００。
２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下

贮备液适量， ７０％ 甲醇分别制成 ６ 个 ２０ 倍质量浓

度差的线性溶液， 在 “２􀆰 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 １， 可知各成分在

各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ３􀆰 ３　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶

液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得

麦冬甲基黄烷酮 Ａ、 甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ、 梓

醇、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸、 丹参素、
丹参酮ⅡＡ 峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 １５％ 、 １􀆰 ０９％ 、
０􀆰 ７０％ 、 ０􀆰 ８９％ 、 ０􀆰 ９５％ 、 ０􀆰 ８４％ 、 ０􀆰 ７６％ 、 ０􀆰 ５７％ ，
表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ４ 　 重复性试验 　 取同一批片剂 ６ 份， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 测得麦冬甲基黄烷酮 Ａ、 甲

基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ、 梓醇、 去氢土莫酸、 去氢

茯苓酸、 茯苓酸、 丹参素、 丹参酮ⅡＡ 含有量 ＲＳＤ
８２２１
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１． 麦冬甲基黄烷酮 Ａ　 ２． 甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ　 ３． 梓醇　 ４． 去氢土莫酸　 ５． 去氢茯苓酸　 ６． 茯苓酸　 ７． 丹参素

８． 丹参酮ⅡＡ

１． ｍｅｔｈｙｌｏｐｈｉｏｐｏｇｏｎａｎｏｎｅ Ａ　 ２． ｍｅｔｈｙｌｏｐｈｉｏｐｏｇｏｎａｎｏｎｅ Ｂ　 ３． ｃａｔａｌｐｏｌ 　 ４． ｄｅｈｙｄｒｏｔｕｍｕｌｏｓｉｃ ａｃｉｄ 　 ５． ｄｅｈｙｄｒｏｐａｃｈｙｍｉｃ ａｃｉｄ 　 ６． ｐａｃｈｙｍｉｃ
ａｃｉｄ　 ７． ｄａｎｓｈｅｎｓｕ　 ８． ｔａｎｓｈｉｎｏｎｅ ⅡＡ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

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

麦冬甲基黄烷酮 Ａ Ｙ＝ ７􀆰 ４３５ ３×１０４Ｘ－６８５􀆰 ０ １􀆰 ０６～２１􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９ ３

甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ Ｙ＝ ４􀆰 １６２ ４×１０４Ｘ＋２７６􀆰 ９ ０􀆰 ９８～１９􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９ １

梓醇 Ｙ＝ １􀆰 ３８１ １×１０５Ｘ－９６８􀆰 ７ ４􀆰 ８９～９７􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９ ７

去氢土莫酸 Ｙ＝ ８􀆰 ９１２ ０×１０４Ｘ－５６８􀆰 ６ ２􀆰 ６７～５３􀆰 ４０ ０􀆰 ９９９ ３

去氢茯苓酸 Ｙ＝ ６􀆰 ７５２ ６×１０４Ｘ＋９３２􀆰 ５ １􀆰 ５３～３０􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９ ２

茯苓酸 Ｙ＝ ８􀆰 ６２６ ９×１０４Ｘ－７７５􀆰 ４ ３􀆰 １１～６２􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９ ６

丹参素 Ｙ＝ １􀆰 １１６ ０×１０５Ｘ＋６０５􀆰 ２ ３􀆰 ５９～７１􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９ ４
丹参酮ⅡＡ Ｙ＝ １􀆰 ４０４ ９×１０５Ｘ－２５８􀆰 ６ ６􀆰 ４７～１２９􀆰 ４０ ０􀆰 ９９９ １

分别为 １􀆰 ８２％ 、 ０􀆰 ９７％ 、 １􀆰 ３８％ 、 ０􀆰 ７５％ 、 １􀆰 ６３％ 、
１􀆰 ７２％ 、 ０􀆰 ３９％ 、 １􀆰 ４４％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 稳定性试验　 取同一份供试品溶液， 室温

下于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 １６ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定， 测得麦冬甲基黄烷酮 Ａ、 甲基麦冬二

氢高异黄酮 Ｂ、 梓醇、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、
茯苓酸、 丹参素、 丹参酮ⅡＡ 峰面积 ＲＳＤ 分别为

１􀆰 １７％ 、 １􀆰 １９％ 、 ０􀆰 ６６％ 、 ０􀆰 ８９％ 、 ０􀆰 ９０％ 、 ０􀆰 ８７％ 、
１􀆰 ７４％ 、 ０􀆰 ５９％ ， 表明溶液在 １６ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 加样回收率试验 　 取含有量已知的片剂

（批号 ２０１７０４０３）， 除去糖衣， 研成细粉， 混匀，
精密称取 ６ 份， 每份约 １􀆰 ５ ｇ， 置于具塞锥形瓶中，
精密加入对照品溶液 （０􀆰 １３７ ｍｇ ／ ｍＬ 麦冬甲基黄

烷酮 Ａ、 ０􀆰 １０４ ｍｇ ／ ｍＬ 甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ、
０􀆰 ７１１ ｍｇ ／ ｍＬ 梓醇、 ０􀆰 ３３９ ｍｇ ／ ｍＬ 去氢土莫酸、

０􀆰 ２３１ ｍｇ ／ ｍＬ 去氢茯苓酸、 ０􀆰 ４１６ ｍｇ ／ ｍＬ 茯苓酸、
０􀆰 ４７９ ｍｇ ／ ｍＬ 丹参素、 ０􀆰 ９９４ ｍｇ ／ ｍＬ 丹参酮ⅡＡ ）
各 １􀆰 ０ ｍＬ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 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， 麦冬甲基黄烷酮 Ａ、 甲基麦冬二氢高异

黄酮 Ｂ、 梓醇、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓

酸、 丹参素、 丹参酮ⅡＡ 的平均加样回收率 （ＲＳＤ）
分 别 为 ９８􀆰 ０８％ （ １􀆰 １７％ ）、 ９６􀆰 ８９％ （ １􀆰 ３４％ ）、
９９􀆰 ０３％ （ ０􀆰 ８４％ ）、 ９８􀆰 ４９％ （ １􀆰 １４％ ）、 ９７􀆰 ９１％
（１􀆰 ２５％ ）、 ９９􀆰 ２１％ （１􀆰 ０６％ ）、 ９９􀆰 ６０％ （０􀆰 ８３％ ）、
１００􀆰 ０５％ （０􀆰 ６０％ ）。
２􀆰 ４　 相对校正因子计算 　 精密吸取 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项

下线性溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 以丹参酮ⅡＡ 为内标， 计算其他 ７ 种成分的相

对校正因子 ｆｋ ／ ｓ， 公式为 ｆｋ ／ ｓ ＝ ｆｋ ／ ｆｓ ＝ （ＷｋＡｓ ） ／
９２２１
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（ＷｓＡｋ） （Ｗｋ 为其他成分质量浓度， Ａｋ 为其他成分

峰面积， Ｗｓ 为内标质量浓度， Ａｓ 为内标峰面积），
结果见表 ２。

表 ２　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

线性溶液
相对校正因子

麦冬甲基黄烷酮 Ａ 甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ 梓醇 去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸 丹参素

６＃ １􀆰 ８７５ ４ ３􀆰 ３８３ ０ １􀆰 ００３ ６ １􀆰 ５８６ １ ２􀆰 ０７４ ５ １􀆰 ６３５ ０ １􀆰 ２４３ ３
５＃ １􀆰 ８７９ ４ ３􀆰 ４６９ ５ １􀆰 ００５ ６ １􀆰 ５８０ ７ ２􀆰 ０７９ ０ １􀆰 ６５１ １ １􀆰 ２５１ ２
４＃ １􀆰 ８８３ ０ ３􀆰 ４０３ ６ １􀆰 ０２２ ７ １􀆰 ５７１ ４ ２􀆰 ０７２ ０ １􀆰 ６１９ ９ １􀆰 ２５８ ５
３＃ １􀆰 ８９１ ０ ３􀆰 ３０５ ２ ０􀆰 ９８６ １ １􀆰 ５５７ ４ ２􀆰 ０５６ ６ １􀆰 ５７８ ０ １􀆰 ２３７ ７
２＃ １􀆰 ９０８ ４ ３􀆰 ３７１ ５ １􀆰 ０４２ ６ １􀆰 ５９０ ８ ２􀆰 ０８６ ６ １􀆰 ６６４ ２ １􀆰 ２７６ ５
１＃ １􀆰 ８８６ ２ ３􀆰 ３７７ ０ １􀆰 ０１２ ６ １􀆰 ５７４ １ ２􀆰 ０７８ ５ １􀆰 ６２２ ７ １􀆰 ２５５ ４

平均值 １􀆰 ８８７ ２ ３􀆰 ３８５ ０ １􀆰 ０１２ ２ １􀆰 ５７６ ７ ２􀆰 ０７４ ５ １􀆰 ６２８ ５ １􀆰 ２５３ ７
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ９２ １􀆰 ５７ １􀆰 ８９ ０􀆰 ７５ ０􀆰 ４９ １􀆰 ８４ １􀆰 ０８

２􀆰 ５ 　 相 对 校 正 因 子 重 复 性 试 验 　 精 密 吸 取

“２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 考察 Ｗａｔｅｒｓ ２６９５、 ＬＣ⁃２０１０ 色谱

仪和 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ⁃Ｃ１８、 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ Ｃ１８、 Ｄｉａ⁃
ｍｏｎｓｉｌ 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

相对校正因子

麦冬甲基

黄烷酮 Ａ
甲基麦冬二氢

高异黄酮 Ｂ
梓醇 去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸 丹参素

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ⁃Ｃ１８ １􀆰 ８８１ ９ ３􀆰 ３８６ １ １􀆰 ０２８ ４ １􀆰 ５７３ ８ ２􀆰 ０７８ ６ １􀆰 ６２０ ８ １􀆰 ２５２ ５
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ Ｃ１８ １􀆰 ８５９ ３ ３􀆰 ４１７ ７ １􀆰 ０４３ ７ １􀆰 ５９０ ５ ２􀆰 ０７６ ０ １􀆰 ６１２ ３ １􀆰 ２６１ ９
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ １􀆰 ８６３ ７ ３􀆰 ３９５ ６ １􀆰 ０２１ ９ １􀆰 ５８９ ６ ２􀆰 ０５５ １ １􀆰 ６６３ ５ １􀆰 ２８０ ３

ＬＣ⁃２０１０ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ⁃Ｃ１８ １􀆰 ８６５ ２ ３􀆰 ３６７ ３ ０􀆰 ９９６ ４ １􀆰 ５７５ １ ２􀆰 ０８３ ３ １􀆰 ６５９ １ １􀆰 ２７４ ６
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ Ｃ１８ １􀆰 ８９８ ８ ３􀆰 ３９５ ９ １􀆰 ０４０ ８ １􀆰 ５８２ ９ ２􀆰 ０７９ ２ １􀆰 ６０４ ０ １􀆰 ２６３ ８
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ １􀆰 ８７６ ６ ３􀆰 ４０９ ０ １􀆰 ０２５ ５ １􀆰 ５６０ ４ ２􀆰 ０５２ ７ １􀆰 ６３６ ６ １􀆰 ２５１ ０

平均值 — １􀆰 ８７４ ２ ３􀆰 ３９５ ３ １􀆰 ０２６ １ １􀆰 ５７８ ７ ２􀆰 ０７０ ８ １􀆰 ６３２ ７ １􀆰 ２６４ ０
ＲＳＤ ／ ％ — ０􀆰 ７９ ０􀆰 ５２ １􀆰 ６５ ０􀆰 ７２ ０􀆰 ６４ １􀆰 ５１ ０􀆰 ９２

２􀆰 ６　 色谱峰定位 　 以丹参酮ⅡＡ 为内标， 采用相

对保留值法考察其他 ７ 种成分在不同色谱仪、 色谱

柱下与内标的相对保留值， 结果见表 ４， 可知均无

明显影响。
表 ４　 各成分相对保留值

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱

相对保留值

麦冬甲基

黄烷酮 Ａ
甲基麦冬二氢

高异黄酮 Ｂ
梓醇 去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸 丹参素

Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ３１１ ８ ０􀆰 ３３６ ３ ０􀆰 ４４７ ０ ０􀆰 ６３７ ２ ０􀆰 ７４３ ９ ０􀆰 ７８２ ６ ０􀆰 ９４１ ６
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ Ｃ１８ ０􀆰 ３１０ ２ ０􀆰 ３２８ ９ ０􀆰 ４３９ ６ ０􀆰 ６３１ １ ０􀆰 ７４１ ５ ０􀆰 ７８０ ４ ０􀆰 ９３５ ２
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３１２ ７ ０􀆰 ３４０ ５ ０􀆰 ４４８ ６ ０􀆰 ６３９ ９ ０􀆰 ７４５ ３ ０􀆰 ７９６ ９ ０􀆰 ９４３ ７

ＬＣ⁃２０１０ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ⁃Ｃ１８ ０􀆰 ３０９ ７ ０􀆰 ３２４ ６ ０􀆰 ４４１ ９ ０􀆰 ６３４ ３ ０􀆰 ７４０ ７ ０􀆰 ７７９ ８ ０􀆰 ９３５ ９
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ Ｃ１８ ０􀆰 ３１２ ６ ０􀆰 ３３７ ９ ０􀆰 ４４８ １ ０􀆰 ６４１ ５ ０􀆰 ７４８ ２ ０􀆰 ７８６ ７ ０􀆰 ９４２ ８
Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ ０􀆰 ３０８ ４ ０􀆰 ３２９ １ ０􀆰 ４４２ ９ ０􀆰 ６３４ ６ ０􀆰 ７４１ ４ ０􀆰 ７７２ １ ０􀆰 ９３１ ５

平均值 — ０􀆰 ３１０ ９ ０􀆰 ３３２ ９ ０􀆰 ４４４ ７ ０􀆰 ６３６ ４ ０􀆰 ７４３ ５ ０􀆰 ７８３ １ ０􀆰 ９３８ ５
ＲＳＤ ／ ％ — ０􀆰 ５６ １􀆰 ８７ ０􀆰 ８４ ０􀆰 ６１ ０􀆰 ３９ １􀆰 ０６ ０􀆰 ５３

２􀆰 ７　 样 品 含 有 量 测 定 　 取 ３ 批 片 剂 （ 批 号

２０１７０４０３、 ２０１７０９０１、 ２０１８０１０１ ）， 按 “ ２􀆰 ２􀆰 ２ ”
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 ５， 可知 ２ 种方法无明显差异， 相

对平均偏差 （ＲＡＤ） 均＜２􀆰 ０％ 。
３　 讨论

３􀆰 １　 供试品溶液制备方法选择　 本实验首先考察

了 ５０％ 甲醇、 ７０％ 甲醇［１４］、 甲醇［８⁃１３，１６］对养阴镇静

片中麦冬甲基黄烷酮 Ａ、 甲基麦冬二氢高异黄酮
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　 　 　 表 ５　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

批号
丹参酮ⅡＡ 麦冬甲基黄烷酮 Ａ 甲基麦冬二氢高异黄酮 Ｂ 梓醇

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 ／ ％
２０１７０４０３ ０􀆰 ６６５ ０􀆰 ０９１ ０􀆰 ０８８ １􀆰 ６８ ０􀆰 ０６８ ０􀆰 ０６７ ０􀆰 ７４ ０􀆰 ４７３ ０􀆰 ４７９ ０􀆰 ６３
２０１７０９０１ ０􀆰 ５７０ ０􀆰 １０３ ０􀆰 １０１ ０􀆰 ９８ ０􀆰 ０７７ ０􀆰 ０７９ １􀆰 ２８ ０􀆰 ４３１ ０􀆰 ４３９ ０􀆰 ９２
２０１８０１０１ ０􀆰 ７５８ ０􀆰 ０７９ ０􀆰 ０８１ １􀆰 ２５ ０􀆰 ０５９ ０􀆰 ０６１ １􀆰 ６７ ０􀆰 ４９０ ０􀆰 ４７２ １􀆰 ８７

批号
去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸 丹参素

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 ／ ％
２０１７０４０３ ０􀆰 ２２７ ０􀆰 ２２１ １􀆰 ３４ ０􀆰 １５２ ０􀆰 １５８ １􀆰 ９４ ０􀆰 ２７６ ０􀆰 ２７２ ０􀆰 ７３ ０􀆰 ３１９ ０􀆰 ３１１ １􀆰 ２７
２０１７０９０１ ０􀆰 ２４５ ０􀆰 ２３６ １􀆰 ８７ ０􀆰 １７１ ０􀆰 １７７ １􀆰 ７２ ０􀆰 ２３６ ０􀆰 ２４０ ０􀆰 ８４ ０􀆰 ２８９ ０􀆰 ２７９ １􀆰 ７６
２０１８０１０１ ０􀆰 ２０６ ０􀆰 ２１０ ０􀆰 ９６ ０􀆰 １３６ ０􀆰 １３８ ０􀆰 ７３ ０􀆰 ２８７ ０􀆰 ２８１ １􀆰 ０６ ０􀆰 ３６３ ０􀆰 ３５５ １􀆰 １１

Ｂ、 梓醇、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸、 丹

参素、 丹参酮ⅡＡ 综合提取效率的影响， 发现以

７０％ 甲醇为溶剂时效果优于 ５０％ 甲醇 （去氢土莫

酸、 丹参酮ⅡＡ 提取率较低）、 甲醇 （丹参素提取

率较低）。 然后， 考察了提取方法 （超声［８⁃１４］、 加

热 回 流［９］ ） 和 提 取 时 间 （ １５、 ３０［９⁃１２］、
４５ ｍｉｎ［８，１５⁃１６］）， 发现 ２ 种方法提取 ３０、 ４５ ｍｉｎ 对

各成分提取率影响相当， 均明显高于提取 １５ ｍｉｎ
时的去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸， 可能与养

阴镇静片制备工艺中茯苓粉碎后以细粉入药， 麦

冬、 地黄、 丹参提取后入药有关。 综合以上结果，
同时考虑操作便捷性和可重复性， 确定 ７０％ 甲醇

超声 ３０ ｍｉｎ 作为供试品溶液制备方法。
３􀆰 ２　 流动相体系选择 　 本实验首先考察了甲醇⁃
水、 乙腈⁃水［８，１６］， 发现后者洗脱能力强， 分离速

度较快， 但茯苓酸、 去氢茯苓酸色谱峰存在拖尾现

象， 梓醇色谱峰与杂质峰之间的分离度不理想。 在

此基础上， 又考察了乙腈⁃０􀆰 ０５％ 磷酸［１２⁃１３］、 乙腈⁃
０􀆰 １％ 磷酸［９⁃１０］、 乙腈⁃０􀆰 ２％ 磷酸体系， 最终选择乙

腈⁃０􀆰 １％ 磷酸作为流动相。
４　 结论

近年来， 多指标成分定量控制已成为中成药复

方制剂质量评价的发展趋势， 一测多评法利用中药

有效成分之间存在的内在函数和比例关系， 通过测

定其中 １ 种质量稳定、 对照品易得成分来实现多种

成分的同时测定， 有效解决了相关分析中对照品需

求量 大、 检 验 成 本 高 的 弊 端， 已 得 到 普 遍 应

用［１７⁃１８］。 本实验建立一测多评法同时测定养阴镇

静片中麦冬甲基黄烷酮 Ａ、 甲基麦冬二氢高异黄酮

Ｂ、 梓醇、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸、 丹

参素、 丹参酮ⅡＡ 的含有量， 发现该方法稳定可

靠， 所得结果与外标法接近， 可为该制剂质量标准

全面提高和有效评价提供有力的数据支持。
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摘要： 目的　 建立八味龙钻颗粒 （飞龙掌血、 大钻、 九龙藤等） ＨＰＬＣ 指纹图谱， 并测定没食子酸、 原儿茶酸、 青藤

碱、 红景天苷、 儿茶素、 橙皮苷、 补骨脂素的含有量。 方法　 该药物 ７０％ 甲醇提取液的分析采用 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ
Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ× ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ２４５、
２７０ ｎｍ； 柱温 ３０ ℃。 结果　 １０ 批样品指纹图谱中有 １２ 个共有峰， 相似度大于 ０􀆰 ９８９。 ７ 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 ９８􀆰 ５％ ～１０３􀆰 ６％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ９２％ ～１􀆰 ７％ 。 结论　 该方法简便快速， 准确可靠， 可

用于八味龙钻颗粒的质量控制。
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