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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法同时测定杜仲平压片 （杜仲叶） 中京尼平苷酸、 新绿原酸、 绿原酸、 隐绿原酸、 咖啡酸、
芦丁的含有量。 方法　 该药物 ５０％ 甲醇提取液的分析采用 Ｔｈｅｒｍｏ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ Ｇｏｌｄ 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􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 检测波长 ２３８、 ３２４、 ３５４ ｎｍ。 结果　 ６ 种成分

在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ８）， 平均加样回收率 ９８􀆰 ０７％ ～１００􀆰 ３４％ ， ＲＳＤ １􀆰 ０３％ ～ １􀆰 ９６％ 。 结论　 该方法

准确可靠， 重复性好， 可用于杜仲平压片的质量控制。
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　 　 杜仲平压片是由杜仲叶经水煎、 浓缩所得浸膏

加工制成的片剂， 功效降血压、 强筋健骨， 适用于

高血压、 腰膝酸痛、 筋骨痿软等症， 临床用于治疗

高血压和骨质疏松。 杜仲叶有效物质主要包括绿原

酸、 咖啡酸等苯丙素类成分［１⁃２］， 京尼平苷酸、 京

尼平苷等环烯醚萜类成分［３］， 以及芦丁、 槲皮素

等黄酮类成分［４］， 其中绿原酸具有利胆、 抗菌、

抗病毒、 降压等多种药理作用［５⁃６］； 咖啡酸对心脏

和血管组织增生有明显抑制作用， 可降低血浆中内

皮素水平， 对内皮素⁃１ 引起的血压上升具有明显

拮抗作用， 从而降低血压［７］； 京尼平苷酸能增殖

造骨细胞， 抗骨质疏松， 降低血压［８］； 芦丁具有

广泛的生物活性， 如降血压、 降血脂、 抗氧化、 舒

张血管等［９⁃１０］。
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然而， 现行国家标准仅对杜仲平压片中绿原酸

进行定性鉴别和定量测定［１１⁃１２］， 尚未涉及其他活

性成分， 并且相关文献报道也较少［１３］。 因此， 本

实验采用 ＨＰＬＣ 法同时测定杜仲平压片中京尼平苷

酸、 新绿原酸、 绿原酸、 隐绿原酸、 咖啡酸、 芦丁

的含有量， 以期为进一步完善该制剂质量控制方法

提供依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪， 配置

Ｇ１３１１Ｂ 四元泵、 Ｇ１３２９Ｂ 自动进样器、 Ｇ１３１６Ａ 柱

温箱、 Ｇ１３１５Ｄ ＤＡＤ 检测器 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｔｅｃｈｎｏｌ⁃
ｏｇｉｅｓ 公司）； ＸＳＥ⁃２０５ 电子天平 （瑞士梅特勒⁃托
利多公司）； ＫＱ⁃３００ＤＥ 超声波清洗器 （昆山市超

声仪器有限公司）； Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 超纯水处理系统 （美国

Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 绿原酸 （批号 １１０７５３⁃２０１７１６，
质量分数 ９９􀆰 ３％ ）、 京尼平苷酸 （批号 １１１８２８⁃
２０１６０４， 质 量 分 数 ９７􀆰 ４％ ）、 咖 啡 酸 （ 批 号

１１０８８５⁃２０１７１６， 质量分数 ９９􀆰 ７％ ）、 芦丁 （批号

１０００８０⁃２０１８１１， 质量分数 ９２􀆰 ４％ ） 对照品均购自

中国食品药品检定研究院； 新绿原酸 （ 批号

１８０３１００１， 质量分数 ９９􀆰 ６７％ ）、 隐绿原酸 （批号

１８０３２４０３， 质量分数 ９９􀆰 ０７％ ） 对照品均购自成都

曼思特生物科技有限公司。 杜仲平压片 （批号

１７１５１０， 西安阿房宫药业股份有限公司； 批号

２０１７１１０１、 ２０１７０６０３、 ２０１８０１０２， 贵州三仁堂药业

有限公司）。 乙腈为色谱纯 （德国 Ｍｅｒｃｋ 公司）；
磷酸、 甲醇为分析纯 （国药集团化学试剂有限公

司）； 水为超纯水。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｔｈｅｒｍｏ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ Ｇｏｌｄ⁃Ｃ１８ 色谱柱

（２５０ ｍｍ× ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃
０􀆰 １％磷酸 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０～ １５ ｍｉｎ， ５％ ～ １０％
Ａ； １５～２０ ｍｉｎ， １０％ ～１６％ Ａ； ２０～３０ ｍｉｎ， １６％ Ａ；
３０～３５ ｍｉｎ， １６％ ～３０％ Ａ）； 体积流量１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
柱温 ３５ ℃； 检 测 波 长 ２３８ ｎｍ （ ０ ～ １０ ｍｉｎ ）、
３２４ ｎｍ （１０～ ２５ ｍｉｎ）、 ３５４ ｎｍ （２５ ～ ３５ ｍｉｎ）； 进

样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取对照品京尼平苷酸

９􀆰 ５９ ｍｇ、 新绿原酸 １０􀆰 ３４ ｍｇ、 绿原酸 １５􀆰 ２８ ｍｇ、
隐绿 原 酸 １０􀆰 ５６ ｍｇ、 咖 啡 酸 ６􀆰 ０４ ｍｇ、 芦 丁

５􀆰 ４９ ｍｇ， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， ５０％ 甲醇溶解并稀

释至刻度， 摇匀， 分别精密吸取 ３、 ５、 ６、 ７、 １、

２ ｍＬ， 置于同一 ２５ ｍＬ 量瓶中， ５０％ 甲醇定容至刻

度， 摇匀， 即得 （含京尼平苷酸 ２２􀆰 ４２ μｇ ／ ｍＬ、 新

绿原酸 ４１􀆰 ２２ μｇ ／ ｍＬ、 绿原酸 ７２􀆰 ８３ μｇ ／ ｍＬ、 隐绿

原酸 ５８􀆰 ５８ μｇ ／ ｍＬ、 咖啡酸 ４􀆰 ８１７ μｇ ／ ｍＬ、 芦丁

８􀆰 １１６ μｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 取片剂适量， 除去薄膜衣或

糖衣， 研细， 取粉末约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称定， 置于锥

形瓶中， 精密加入 ５０ ｍＬ ５０％ 甲醇， 称定质量， 超

声 （３００ Ｗ、 ４０ ｋＨｚ） ３０ ｍｉｎ， 放冷， ５０％ 甲醇补

足减失的质量， 摇匀， 滤过， 滤液过 ０􀆰 ４５ μｍ 微

孔滤膜， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按片剂处方工艺制得只含辅

料的阴性样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 ３　 专属性考察　 精密吸取对照品、 供试品、 阴

性样品溶液各 １０ μＬ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进

样测定， 结果见图 １。 由此可知， 各成分分离效果

理想 （分离度均大于 １􀆰 ５）， 阴性无干扰， 表明该

方法专属性良好。

１． 京尼平苷酸　 ２． 新绿原酸　 ３． 绿原酸　 ４． 隐绿原酸　 ５． 咖啡酸

６． 芦丁

１． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｉｃ ａｃｉｄ 　 ２． ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ 　 ３． ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ 　
４． ｃｒｙｐｔｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ　 ５． ｃａｆｆｅｉｃ ａｃｉｄ　 ６． ｒｕｔｉｎ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ４　 线性关系考察 　 精密吸取对照品溶液 １、 ２、
４、 ６、 １０、 １４ μＬ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定积。 以溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积
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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 ｒ
线性范围 ／
（μｇ·ｍＬ－１）

京尼平苷酸 Ｙ＝ １４􀆰 ４６Ｘ＋０􀆰 ８８１ ４ ０􀆰 ９９９ ９ ２􀆰 ２４２～３１􀆰 ３９
新绿原酸 Ｙ＝ ３１􀆰 ３５Ｘ＋１􀆰 ３２３ ０􀆰 ９９９ ９ ４􀆰 １２２～５７􀆰 ７１
绿原酸 Ｙ＝ ３０􀆰 ２６Ｘ＋１􀆰 ５９３ ０􀆰 ９９９ ８ ７􀆰 ２８３～１０１􀆰 ９
隐绿原酸 Ｙ＝ ２４􀆰 ４８Ｘ＋０􀆰 ９８４ ９ ０􀆰 ９９９ ８ ５􀆰 ８５８～８２􀆰 ０１
咖啡酸 Ｙ＝ ５５􀆰 １６Ｘ＋０􀆰 ００２ ３ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ４８１ ７～６􀆰 ７４４
芦丁 Ｙ＝ １５􀆰 ４２Ｘ＋０􀆰 １９１ ８ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ８１１ ６～１１􀆰 ３６

２􀆰 ５　 精密度试验 　 精密吸取对照品溶液 １０ μＬ，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得京

尼平苷酸、 新绿原酸、 绿原酸、 隐绿原酸、 咖啡

酸、 芦丁峰面 积 ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 １４％ 、 ０􀆰 ２１％ 、
０􀆰 ２３％ 、 ０􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 ２５％ 、 ０􀆰 ２９％ ， 表明仪器精

密度良好。
２􀆰 ６　 稳定性试验 　 取同一份供试品溶液 （批号

１７１５１０）， 于 ０、 ４、 ８、 １２、 １６、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下各进样 １０ μＬ 测定， 测得京尼平苷酸、
新绿原酸、 绿原酸、 隐绿原酸、 咖啡酸、 芦丁峰面

积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ４２％ 、 ０􀆰 ２９％ 、 ０􀆰 ３０％ 、 ０􀆰 ３６％ 、
０􀆰 ７０％ 、 １􀆰 ５７％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ７　 重复性试验　 取同一批 （批号 １７１５１０） 片剂

６ 份， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下各进样 １０ μＬ 测定， 测得京

尼平苷酸、 新绿原酸、 绿原酸、 隐绿原酸、 咖啡

酸、 芦 丁 含 有 量 ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ３２％ 、 ０􀆰 ８６％ 、
０􀆰 ９７、 １􀆰 ５０％ 、 ０􀆰 ８９％ 、 １􀆰 １４％ ， 表明该方法重复

性良好。
２􀆰 ８　 加样回收率试验 　 取含有量已知的同一批

（批号 １７１５１０） 片剂， 除去薄膜衣或糖衣， 研细，
精密称取粉末约 ０􀆰 ２５ ｇ， 共 ６ 份， 置于锥形瓶中，
精密加入 ５０ ｍＬ 含京尼平苷酸（８􀆰 ７５６ μｇ ／ ｍＬ）、新
绿原酸（２０􀆰 ６１ μｇ ／ ｍＬ）、 绿原酸（３０􀆰 ３７ μｇ ／ ｍＬ）、
隐绿原酸（３３􀆰 ４３ μｇ ／ ｍＬ）、 咖啡酸（０􀆰 ６８２ ９ μｇ ／ ｍＬ）、
芦丁 （２􀆰 ４９０ μｇ ／ ｍＬ） 的 ５０％ 甲醇， 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， 京尼平苷酸、 新

绿原酸、 绿原酸、 隐绿原酸、 咖啡酸、 芦丁平均加

样回收率分别为 ９９􀆰 ５１％ 、 １００􀆰 １０％ 、 １００􀆰 ３４％ 、
９９􀆰 ２６％ 、 ９９􀆰 ０１％ 、 ９８􀆰 ０７％ ， ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ８５％ 、
１􀆰 １９％ 、 １􀆰 ２６％ 、 １􀆰 ９６％ 、 １􀆰 ３０％ 、 １􀆰 ０３％ 。
２􀆰 ９　 样品含有量测定 　 取 ４ 批片剂， 每批 ３ 份，
按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １”
项色谱条件下各进样 １０ μＬ 测定， 计算含有量， 结

果见表 ２。
表 ２　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
批号 京尼平苷酸 新绿原酸 绿原酸 隐绿原酸 咖啡酸 芦丁

１７１５１０ １􀆰 ５８４ ４􀆰 １０８ ６􀆰 ３７２ ６􀆰 ４９３ ０􀆰 １２３ ８ ０􀆰 ５０８ ７
２０１７１１０１ １􀆰 ７０５ ３􀆰 ７５３ ８􀆰 ０８６ ５􀆰 ４３５ ０􀆰 １８８ ９ ０􀆰 ６９２ ４
２０１７０６０３ ２􀆰 １７０ ４􀆰 １９９ ９􀆰 ２３２ ６􀆰 ２５８ ０􀆰 ２００ ３ ０􀆰 ７８４ １
２０１８０６０３ １􀆰 ２３５ ３􀆰 ２０７ ６􀆰 ２６９ ４􀆰 ６９２ ０􀆰 １４５ ９ ０􀆰 ４７１ ２

３　 讨论

３􀆰 １　 检测波长筛选 　 本实验采用 ＤＡＤ 检测器在

２００～４００ ｎｍ 范围内进行全波长扫描， 并采集光谱

图。 结果， 京尼平苷酸、 新绿原酸、 绿原酸、 隐绿

原酸、 咖啡酸、 芦丁分别在 ２３８、 ３２６、 ３２６、 ３２６、
３２４、 ３５４ ｎｍ 处有最大吸收， 综合考虑各成分在供

试品色谱图中的响应值， 最终选择２３８ ｎｍ作为京

尼平苷酸检测波长， ３２４ ｎｍ 作为新绿原酸、 绿原

酸、 隐绿原酸、 咖啡酸检测波长， ３５４ ｎｍ 作为芦

丁检测波长。
３􀆰 ２ 　 色 谱 条 件 筛 选 　 本 实 验 考 察 了 Ａｇｉｌｅｎｔ
ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ Ｃ１８色谱柱（２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）、
Ｗａｔｅｒｓ Ｓｕｎｆｉｒｅ Ｃ１８ 色 谱 柱 （ ２５０ ｍｍ × ４􀆰 ６ ｍｍ，
５ μｍ）、 Ｔｈｅｒｍｏ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ Ｇｏｌｄ⁃Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×

４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）， 发现 Ｔｈｅｒｍｏ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ Ｇｏｌｄ⁃Ｃ１８色

谱柱分离效果最好， 色谱峰对称性理想。 再考察了

流动相乙腈⁃水、 乙腈⁃０􀆰 １％ 甲酸、 乙腈⁃０􀆰 １％ 磷

酸、 乙腈⁃０􀆰 ５％ 磷酸［１４⁃１５］， 发现乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸、
乙腈⁃０􀆰 ５％ 磷酸洗脱时各成分均达到较好的分离，
而且两者效果基本一致， 综合考虑成本和安全因

素， 选择乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸作为流动相。
３􀆰 ３　 提取方法筛选　 本实验比较了提取溶剂乙醇、
７０％ 乙醇、 ５０％ 乙醇、 甲醇、 ７０％ 甲醇、 ５０％ 甲醇，
发现 ５０％ 甲醇提取时各成分提取率最高， 色谱峰

峰形最好， 故选择其作为提取溶剂。 再考察了超声

时间 ２０、 ３０、 ４０、 ５０ ｍｉｎ， 发现超声 ３０ ｍｉｎ 时各

成分提取基本完全， 故确定其作为提取时间。
３􀆰 ４　 含有量分析 　 表 ３ 显示， ４ 批杜仲平压片中

３４

２０２０ 年 １ 月

第 ４２ 卷　 第 １ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｊａｎｕａｒｙ ２０２０

Ｖｏｌ． ４２　 Ｎｏ． １



各成分含有量差异较大， 以京尼平苷酸最明显， 其

原因可能是不同批次原料药的差异所致， 故生产厂

家应对此加以关注。
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摘要： 目的　 建立炒车前子 Ｐｌａｎｔａｇｉｎｉｓ Ｓｅｍｅｎ Ｔｏｓｔｕｍ 的质量标准。 方法　 ＴＬＣ 法进行定性鉴别， 药典法测定水分、 总

灰分、 酸不溶性灰分含有量及膨胀度， ＨＰＬＣ 法测定京尼平苷酸、 毛蕊花糖苷含有量。 结果　 ＴＬＣ 斑点清晰， 阴性无

干扰。 水分、 总灰分、 酸不溶性灰分平均含有量分别为 ０􀆰 ０２６ ６％ 、 ４􀆰 ３％ 、 ０􀆰 ４３％ ， 平均膨胀度为 ４􀆰 ９。 京尼平苷酸、
毛蕊花糖苷分别在 ０􀆰 ７９３ ７５～２５􀆰 ４００ μｇ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ３）、 ０􀆰 ８１２ ５～ ２６􀆰 ００ μｇ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ５） 范围内线性关系良好， 平均

加样回收率分别为 ９９􀆰 ５％ 、 ９９􀆰 ８％ ， ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ２％ 、 ２􀆰 ５％ 。 结论　 暂定炒车前子水分、 总灰分、 酸不溶性灰分含

有量分别不超过 ０􀆰 ０３２％ 、 ５􀆰 ２％ 、 ０􀆰 ５２％ ， 膨胀度及京尼平苷酸、 毛蕊花糖含有量分别不少于 ３􀆰 ９、 ０􀆰 ９０％ 、 ０􀆰 ５５％ 。
关键词： 炒车前子； 京尼平苷酸； 毛蕊花糖苷； ＴＬＣ； 药典法； ＨＰＬＣ
中图分类号： Ｒ２８４􀆰 １　 　 　 　 　 文献标志码： Ａ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０２０）０１⁃００４４⁃０４
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２０􀆰 ０１􀆰 ０１１

Ｑｕａｌｉｔｙ ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｆｏｒ Ｐｌａｎｔａｇｉｎｉｓ Ｓｅｍｅｎ Ｔｏｓｔｕｍ

ＨＥ Ｙｉ⁃ｍｉｎｇ， 　 ＬＩＵ Ｘｉｎ， 　 ＷＡＮＧ Ｙｕｅ⁃ｙｕｅ， 　 ＣＡＯ Ｘｕｅ， 　 ＧＯＮＧ Ｊｉ⁃ｙｕ∗， 　 ＣＡＩ Ｇｕａｎｇ⁃ｚｈｉ∗
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