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抗骨增生片 ＵＰＬＣ 指纹图谱建立及 ８ 种成分含量测定
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摘要： 目的　 建立抗骨增生片 ＵＰＬＣ 指纹图谱， 并测定松果菊苷、 麦角甾苷、 柚皮苷、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定

Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿苷Ⅰ的含量。 方法　 分析采用 Ｗａｔｅｒｓ ＨＳＳ Ｔ３ Ｃ１８色谱柱 （２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 流动相乙腈

⁃水 （含 ０􀆰 １％ 磷酸）， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２７０、 ２８３、 ３３０ ｎｍ。 结果　 １８ 批样品

指纹图谱中有 １９ 个共有峰， 相似度大于 ０􀆰 ８。 ８ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ７）， 平均加样回收率

９５􀆰 ５８％ ～１０６􀆰 ５５％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ６４％ ～１􀆰 １２％ 。 结论　 该方法简便准确、 重复性好， 可用于抗骨增生片的质量控制。
关键词： 抗骨增生片； ＵＰＬＣ 指纹图谱； 化学成分； 含量测定

中图分类号： Ｒ９２７􀆰 ２　 　 　 　 　 文献标志码： Ｂ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０２４）１２⁃４０９８⁃０５
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２４􀆰 １２􀆰 ０３１

　 　 抗骨增生片为骨科常用中成药， 方中君药熟地黄补血

滋阴， 益精填髓； 鸡血藤舒筋活络； 肉苁蓉益精血， 补肾

阳； 鹿衔草祛风湿， 强筋骨； 莱菔子为消食药［１］ ， 淫羊藿⁃
骨碎补作为药对配伍， 既补肾又活血［２⁃４］ ， 诸药合用， 共奏

止痛、 补肾、 活血之功。 该制剂最早收载于 《中华人民共

和国卫生部药品标准》 ［５］ ， 但仅有显微和检查项， 缺少专

属性指标成分的定量分析和整体评价。 目前， 关于抗骨增

生片质量控制的研究大多集中于淫羊藿苷含量测定、 柚皮

苷 ＴＬＣ 鉴别等［６⁃９］ ， 难以实现全面评价。
多成分含量测定已成为中药复方制剂评价的有效手

段［１０⁃１２］ ， 而中药指纹图谱可在此基础上综合评价其真实

性、 稳定性和一致性的强有力、 可量化方法［１３⁃１５］ ， 故近年

来两者联用的研究呈逐年上升的趋势［１６⁃１９］ 。 本实验建立抗

骨增生片 ＵＰＬＣ 指纹图谱， 并测定松果菊苷、 麦角甾苷、
柚皮苷、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿

苷Ⅰ的含量， 旨在为该制剂质量控制提供分析方法和数据

参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪 器 　 Ｗａｔｅｒｓ Ｈ⁃ｃｌａｓｓ 超高效液相色谱仪 （美国

Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＫＱ⁃５００ＶＤＥ 超声波清洗机 （昆山市超声仪

器有限公司）； ＸＳ２０４ （万分之一）、 ＸＰＲ１０５ （十万分之

一） 分析天平 （瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 超纯水
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仪 （美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 朝藿定 Ａ （批号 １１２４⁃ＲＤ⁃００２０， 纯度

９６􀆰 ９％ ）、 朝藿定 Ｂ （批号 １１２４⁃ＲＤ⁃０００９， 纯度 ９７􀆰 ８％ ） 对

照品均购自广州佳途科技股份有限公司； 朝藿定 Ｃ （批号

１１１７８０⁃２０１９０５， 纯度 ９４􀆰 ３％ ）、 淫羊藿苷 （批号 １１０７３７⁃
２０２０１７， 纯度 ９８􀆰 １％ ）、 柚皮苷 （批号 １１０７２２⁃２０２１１６， 纯

度 ９３􀆰 ５％ ）、 松 果 菊 苷 （ 批 号 １１１６７０⁃２０１９０７， 纯 度

９１􀆰 ８％ ）、 宝藿苷Ⅰ （批号 １１１８５２⁃２０２１０４， 纯度 ９９􀆰 ２％ ）、
麦角甾苷 （批号 １１１５３０⁃２０１９１４， 纯度 ９５􀆰 ２％ ） 对照品均购

自中国食品药品检定研究院。 乙腈 （色谱纯， 德国 Ｍｅｒｃｋ
公司）； 磷酸 （色谱纯， 上海阿拉丁生化科技股份有限公

司）； 甲醇 （分析纯， 国药集团化学试剂有限公司）； 水为

超纯水。
抗骨增生片共 １８ 批， 来自 ３ 个厂家， 分别为 Ａ１ ～ Ａ６

（ 批 号 ２０２２１００２、 ２０２２０８０２、 ２０２２０５０６、 ２０２２１２０２、
２０２２０８０３、 ２０２２１２０３ ）、 Ｂ１ ～ Ｂ６ （ 批 号 ２０２２０９０２、
２０２３０２０２、 ２０２３０２０３、 ２０２３０２０１、 ２０２１１２０９、 ２０２３０２０５ ）、
Ｃ１～ Ｃ６ （批号 ２１００３１、 ２１００４８、 ２２０００４、 ２１００４６、 ２１００６０、
２１０００４）。 阴性样品相关饮片均购自山西华康药业股份有限

公司， 经专家鉴定为正品。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｗａｔｅｒｓ Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ ＨＳＳ Ｔ３ Ｃ１８ 色谱柱

（２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃水 （含
０􀆰 １％ 磷酸， Ｂ）， 梯度洗脱 （０～ ５ ｍｉｎ， ５％ ～ １０％ Ａ； ５～ ２０
ｍｉｎ， １０％ ～２９％ Ａ； ２０～２５ ｍｉｎ， ２９％ ～ ４５％ Ａ； ２５～ ３０ ｍｉｎ，
４５％ Ａ）； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ０～
１２ ｍｉｎ ２７０ ｎｍ， １２～１４ ｍｉｎ ３３０ ｎｍ， １４～ １４􀆰 ９ ｍｉｎ ２８３ ｎｍ，
１４􀆰 ９～ １５􀆰 ８ ｍｉｎ ３３０ ｎｍ， １５􀆰 ８ ～ ２０ ｍｉｎ ２７０ ｎｍ； 进样量

１ μＬ。 理论塔板数按淫羊藿苷色谱峰计， 不得低于 １０ ０００。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取对照品适量， 甲醇制成分别

含朝藿定 Ａ ０􀆰 １０３ ８ ｍｇ ／ ｍＬ、 朝藿定 Ｂ ０􀆰 １４２ ０ ｍｇ ／ ｍＬ、 朝

藿定 Ｃ ０􀆰 １４１ ３ ｍｇ ／ ｍＬ、 淫羊藿苷 ０􀆰 ２１０ ３ ｍｇ ／ ｍＬ、 柚皮苷

０􀆰 １１４ ５ ｍｇ ／ ｍＬ、 松果菊苷 ０􀆰 ５８８ ６ ｍｇ ／ ｍＬ、 麦角甾苷

０􀆰 １２６ ４ ｍｇ ／ ｍＬ、 宝藿苷Ⅰ ０􀆰 ０６７ ２ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液 　 取本品 ２０ 片， 除去包衣， 研细， 取

约 １ ｇ， 精密称定， 精密加入 ２５ ｍＬ ６０％ 乙醇， 密塞， 称定

质量， 超声处理 ３０ ｍｉｎ， 放冷， ６０％ 乙醇补足减失的质量，
摇匀， 过滤， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按处方比例和工艺， 分别制成缺熟

地黄、 缺鸡血藤、 缺肉苁蓉、 缺鹿衔草、 缺莱菔子、 缺淫

羊藿、 缺骨碎补的阴性样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备，
即得。
２􀆰 ３　 ＵＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ３􀆰 １　 精密度试验 　 精密称取本品 （编号 Ａ１） １ ｇ， 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 ６ 次， 以 １５ 号峰 （淫羊藿苷） 为参照， 测得

相对保留时间 ＲＳＤ≤０􀆰 ８５％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ≤１􀆰 ６３％ 。

将上述数据以 ＡＩＡ 格式导入 “中药指纹图谱相似度评价系

统”， 以全谱模式进行计算， 测得指纹图谱相似度为 １􀆰 ０００
（以第一次采集的色谱图作为参照图谱）， 表明仪器精密度

良好。
２􀆰 ３􀆰 ２　 重复性试验 　 精密称取本品 （编号 Ａ１） １ ｇ， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 测得相对保留时间 ＲＳＤ≤０􀆰 ４１％ ，
相对峰面积 ＲＳＤ≤１􀆰 ６５％ ， 指纹图谱相似度为 １􀆰 ０００， 表明

该方法重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ３　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下供试品溶液适量，
室温下于 ０、 ４、 ８、 １２、 １６、 １９、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 测得相对保留时间 ＲＳＤ≤０􀆰 ５５％ ， 相对峰

面积 ＲＳＤ≤１􀆰 ６６％ ， 指纹图谱相似度为 １􀆰 ０００， 表明溶液在

２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ４　 图谱生成　 取 １８ 批样品， 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， 对其

色谱图进行统一积分后以 ＡＩＡ 格式导入 “中药色谱指纹图

谱相似度评价系统” （２０１２ 版）， 以 Ａ１ 图谱为参照， 采用

平均数法， 设定时间窗宽度为 ０􀆰 １， 通过多点校正法确定

１９ 个共有峰， 以 Ｍａｒｋ 峰模式得到指纹图谱叠加图 （图 １），
并生成对照图谱 （图 ２）， 测得相似度均大于 ０􀆰 ８０， 表明不

同厂家样品质量一致。 再对同一厂家 ６ 批样品色谱图进行

处理， 分别生成 Ａ、 Ｂ、 Ｃ 厂家对照图谱， 测得相似度分别

为 ０􀆰 ９２０～ ０􀆰 ９９１、 ０􀆰 ９８５ ～ ０􀆰 ９９６、 ０􀆰 ９６３ ～ ０􀆰 ９９７， 表明同一

厂家不同批次样品之间相似度较高， 工艺较稳定。

图 １　 １８ 批抗骨增生片 ＵＰＬＣ 指纹图谱

图 ２　 抗骨增生片对照指纹图谱

２􀆰 ３􀆰 ５　 共有峰指认 　 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， 经对照品对比后指认

出 １０ 个峰， 分别为松果菊苷 （峰 ６）、 新北美圣草苷 （峰
７）、 麦角甾苷 （峰 ８）、 管花苷 Ａ （峰 ９）、 柚皮苷 （峰

１１）、 朝藿定 Ａ （峰 １２）、 朝藿定 Ｂ （峰 １３）、 朝藿定 Ｃ
（峰 １４）、 淫羊藿苷 （峰 １５）、 宝藿苷Ⅰ （峰 １９）， 但部分
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样品中新北美圣草苷和管花苷 Ａ 未达到基线分离， 故仅对

其余 ８ 种成分进行含量测定。
２􀆰 ４　 含量测定

２􀆰 ４􀆰 １　 专属性试验 　 取 “ ２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶液、

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下供试品溶液、 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下阴性样品溶液适

量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结果见图 ３。 由此

可知， 各成分分离度理想 （均大于 １􀆰 ５）， 阴性样品无干

扰， 表明该方法专属性良好。

６． 松果菊苷　 ８． 麦角甾苷　 １１． 柚皮苷　 １２． 朝藿定 Ａ　 １３． 朝藿定 Ｂ　 １４． 朝藿定 Ｃ　 １５． 淫羊藿苷 １６． 宝藿苷Ⅰ
注： Ａ 为对照品， Ｂ 为供试品， Ｃ～ Ｉ 分别为缺鹿衔草、 缺烫骨碎补、 缺鸡血藤、 缺肉苁蓉、 缺淫羊藿、 缺炒莱菔子、 缺熟地黄阴性样品。

图 ３　 各成分 ＵＰＬＣ 色谱图

２􀆰 ４􀆰 ２　 线性关系考察　 精密量取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶

液适 量， 甲 醇 依 次 稀 释 １、 ２、 ５、 １０、 ２０、 ５０ 倍， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以对照品质量浓度为横坐

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

成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）
松果菊苷 Ｙ＝ ４ ８４２􀆰 ８Ｘ－３ ５９８􀆰 １ １􀆰 ０００ ０ １１􀆰 ７７～５８８􀆰 ６
麦角甾苷 Ｙ＝ ５ ９０７􀆰 ４Ｘ－４ ３９３􀆰 ４ ０􀆰 ９９９ ９ ２􀆰 ５２９～１２６􀆰 ４
柚皮苷 Ｙ＝ ５ ７１１􀆰 ８Ｘ－２ ４９１􀆰 ４ ０􀆰 ９９９ ９ ２􀆰 ２９１～１１４􀆰 ５

朝藿定 Ａ Ｙ＝ ５ ８２８􀆰 ３Ｘ－３ ７７６􀆰 ８ ０􀆰 ９９９ ７ ２􀆰 ０７６～１０３􀆰 ８
朝藿定 Ｂ Ｙ＝ ５ ４９０􀆰 ４Ｘ＋６７５􀆰 ９２ ０􀆰 ９９９ ８ ２􀆰 ８４０～１４２􀆰 ０
朝藿定 Ｃ Ｙ＝ ６ ９２２Ｘ－１６ １２９ ０􀆰 ９９９ ７ ２􀆰 ８２５～１４１􀆰 ３
淫羊藿苷 Ｙ＝ ８ ３２９􀆰 ７Ｘ－３１ ６３２ ０􀆰 ９９９ ８ ４􀆰 ２０７～２１０􀆰 ３
宝藿苷Ⅰ Ｙ＝ ９ ５３０􀆰 １Ｘ－４ １６３􀆰 ３ ０􀆰 ９９９ ７ １􀆰 ３４４～６７􀆰 ２２

２􀆰 ４􀆰 ３　 精密度试验　 精密量取 “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 ６ 次， 测得朝藿定

Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿苷、 柚皮苷、 松果菊苷、
麦角甾苷、 宝藿苷Ⅰ峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ９６％ 、 ０􀆰 ７７％ 、
０􀆰 ２３％ 、 ０􀆰 ２４％ 、 ０􀆰 ８５％ 、 ０􀆰 ３９％ 、 ０􀆰 ５１％ 、 ０􀆰 ７８％ ， 表 明

仪器精密度良好。
２􀆰 ４􀆰 ４　 重复性试验 　 精密称取本品 （编号 Ａ１） １ ｇ， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 测得朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定

Ｃ、 淫羊藿苷、 柚皮苷、 松果菊苷、 麦角甾苷、 宝藿苷Ⅰ含

量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ５０％ 、 ０􀆰 ８５％ 、 ０􀆰 ４２％ 、 ０􀆰 １９％ 、 １􀆰 ０２％ 、
０􀆰 ５８％ 、 ０􀆰 ４２％ 、 ０􀆰 ８４％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ４􀆰 ５　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下供试品溶液 （编号

Ａ１） 适量， 于 ０、 ４、 ８、 １２、 １６、 ２０、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 测得朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫

羊藿苷、 柚皮苷、 松果菊苷、 麦角甾苷、 宝藿苷Ⅰ的峰面积

ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ３９％ 、 ０􀆰 ７１％ 、 ０􀆰 ２１％ 、 ０􀆰 ２３％ 、 ０􀆰 ５６％ 、
０􀆰 ７６％ 、 ０􀆰 ６３％ 、 ０􀆰 ８１％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ４􀆰 ６　 加样回收率试验　 取各成分含量已知的本品 （编号

Ａ１） ６ 份， 每份约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称定， 按 １００％ 水平精密加

入对照品溶液 （朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿

苷、 柚皮苷、 松果菊苷、 麦角甾苷、 宝藿苷Ⅰ质量浓度分

别 为 ３７􀆰 ６７、 ４８􀆰 ３１、 ２８４􀆰 ９４、 ２２４􀆰 ８５、 １０２􀆰 ４４、 ４７０􀆰 ９０、
５８􀆰 ７２、 １６􀆰 ８０ μｇ ／ ｍＬ） ５ ｍＬ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 计算回收率。 结果， 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定

Ｃ、 淫羊藿苷、 柚皮苷、 松果菊苷、 麦角甾苷、 宝藿苷Ⅰ平

均加样回收率 （ＲＳＤ） 分别为 ９９􀆰 ０１％ （０􀆰 ６４％ ）、 １０３􀆰 ９５％
（０􀆰 ７４％ ）、 １０４􀆰 ６８％ （ ０􀆰 ６７％ ）、 １０４􀆰 ９６％ （ ０􀆰 ６４％ ）、 ９９􀆰 ０７％
（０􀆰 ８９％ ）、 １０３􀆰 ７３％ （ １􀆰 １２％ ）、 １０６􀆰 ５５％ （ ０􀆰 ６１％ ）、 ９５􀆰 ５８％
（０􀆰 ８３％ ）。
２􀆰 ４􀆰 ７　 样品含量测定　 取 １８ 批样品， 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， 并

计算相似度， 结果见表 ２。
３　 讨论

３􀆰 １　 检测波长选择 　 ２０２０ 年版 《中国药典》 显示， 抗骨

增生片中淫羊藿以朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定 Ｃ、 淫羊藿

苷总含量为指标， 在 ２７０ ｎｍ 波长处有最大吸收； 骨碎补以

柚皮苷为指标， 在 ２８３ ｎｍ 波长处有最大吸收； 肉苁蓉以松

果菊苷和麦角甾苷总含量为指标， 在 ３３０ ｎｍ 波长处有最大

吸收。 本实验通过 ＤＡＤ 检测器进行全波段扫描验证， 再对

已指认 ８ 种成分的出峰时间进行调整， 最终确定波长切换

方法， 可确保其色谱峰在最大吸收波长下响应最高。
３􀆰 ２　 提取条件选择 　 本实验分别对不同提取溶剂 （５０％ 、
６０％ 、 ７０％ 、 １００％ 甲醇和乙醇）、 提取方式 （超声 ３０ ｍｉｎ、

００１４

２０２４ 年 １２ 月

第 ４６ 卷　 第 １２ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｄｅｃｅｍｂｅｒ ２０２４

Ｖｏｌ． ４６　 Ｎｏ． １２



　 　 　 　 表 ２　 各成分含量、 相似度测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
序号 朝藿定 Ａ 朝藿定 Ｂ 朝藿定 Ｃ 淫羊藿苷 宝藿苷Ⅰ 柚皮苷 松果菊苷 麦角甾苷 相似度

Ａ１ ０􀆰 ３６２ ０􀆰 ４１５ ２􀆰 ６５２ ２􀆰 ０４１ ０􀆰 １７１ １􀆰 １８９ ５􀆰 ０３８ ０􀆰 ６８１ ０􀆰 ９７６
Ａ２ ０􀆰 ２４６ ０􀆰 ３７５ ２􀆰 ３８８ １􀆰 ８２１ ０􀆰 １６６ ０􀆰 ８０８ ２􀆰 ６２０ ０􀆰 ４６４ ０􀆰 ８２８
Ａ３ ０􀆰 ３３６ ０􀆰 ３９３ ２􀆰 ４５７ １􀆰 ９４１ ０􀆰 ２０９ １􀆰 ０５９ ２􀆰 ７１０ ０􀆰 ２６９ ０􀆰 ８２０
Ａ４ ０􀆰 ３５４ ０􀆰 ３９９ ２􀆰 ４５９ １􀆰 ９０４ ０􀆰 １７６ １􀆰 ３６７ ７􀆰 ２２４ ０􀆰 ４３８ ０􀆰 ９８７
Ａ５ ０􀆰 ３２７ ０􀆰 ３５８ ２􀆰 ３２２ １􀆰 ７７７ ０􀆰 １６３ ０􀆰 ７８５ ２􀆰 ５５３ ０􀆰 ４２４ ０􀆰 ８２９
Ａ６ ０􀆰 ３０２ ０􀆰 ３５７ ２􀆰 １７４ １􀆰 ６８１ ０􀆰 １６４ １􀆰 ２１３ ６􀆰 ３０８ ０􀆰 ３７９ ０􀆰 ９８６
Ｂ１ ０􀆰 ２４９ ０􀆰 ７２５ ０􀆰 ４５０ ０􀆰 ９８７ ０􀆰 ０５２ ０􀆰 ８４６ ６􀆰 ３４０ ０􀆰 ４０２ ０􀆰 ９８１
Ｂ２ ０􀆰 １０５ ０􀆰 ６１５ ０􀆰 ３９６ ０􀆰 ８８６ ０􀆰 ０５２ ０􀆰 ８６１ ６􀆰 ０００ ０􀆰 ６７５ ０􀆰 ９６２
Ｂ３ ０􀆰 ３８４ ０􀆰 ６０９ ０􀆰 ３７５ ０􀆰 ８３２ ０􀆰 ０５１ ０􀆰 ７２１ ５􀆰 ４０７ ０􀆰 ３３１ ０􀆰 ９３５
Ｂ４ ０􀆰 １１４ ０􀆰 ９４０ ０􀆰 ６０４ １􀆰 ３２９ ０􀆰 ０９３ １􀆰 ２９６ ９􀆰 １７３ １􀆰 ０４９ ０􀆰 ９８１
Ｂ５ ０􀆰 ２６７ ０􀆰 ７３１ ０􀆰 ４４７ １􀆰 ０１８ ０􀆰 ０５７ ０􀆰 ９６２ ６􀆰 ６３３ ０􀆰 ４３３ ０􀆰 ９７９
Ｂ６ ０􀆰 １９２ ０􀆰 ５６４ ０􀆰 ３６１ ０􀆰 ８０７ ０􀆰 ０５６ ０􀆰 ６８９ ５􀆰 ５１８ ０􀆰 ６２９ ０􀆰 ９７７
Ｃ１ ０􀆰 ２７４ １􀆰 １８６ ０􀆰 ７９７ １􀆰 ７０８ ０􀆰 １３３ １􀆰 ６３９ １１􀆰 ７１３ １􀆰 ８５３ ０􀆰 ９９１
Ｃ２ ０􀆰 １２７ １􀆰 ２７１ ０􀆰 ８３９ １􀆰 ８３７ ０􀆰 １４２ １􀆰 ４９０ １０􀆰 ９９９ １􀆰 ５７２ ０􀆰 ９８６
Ｃ３ ０􀆰 ２３４ ０􀆰 ３６３ １􀆰 ９６９ １􀆰 ３３１ ０􀆰 ０９１ ０􀆰 ５３７ ８􀆰 ３２５ ０􀆰 ５５０ ０􀆰 ９６２
Ｃ４ ０􀆰 ２４８ ０􀆰 ２４９ ０􀆰 ９６５ ０􀆰 ７１５ ０􀆰 ０５９ ０􀆰 ６４３ ６􀆰 ４２９ ０􀆰 ４２１ ０􀆰 ９８７
Ｃ５ ０􀆰 ２７０ ０􀆰 ６００ ０􀆰 ８１１ １􀆰 １３３ ０􀆰 ０８７ １􀆰 ７０２ １３􀆰 ９２４ １􀆰 ３６０ ０􀆰 ９８７
Ｃ６ ０􀆰 ２６５ ０􀆰 ３８１ ０􀆰 ７９２ ０􀆰 ９１０ ０􀆰 １０４ ０􀆰 ８３６ １２􀆰 ７２７ １􀆰 １６６ ０􀆰 ９７９

回流 １ ｈ）、 超声时间 （１５、 ３０、 ４５、 ６０ ｍｉｎ）、 提取溶剂体

积 （１０、 ２５、 ５０ ｍＬ） 进行考察。 结果， 以 ６０％ 乙醇为提取

溶剂时各成分色谱峰峰面积较高， 超声提取 ３０ ｍｉｎ、 回流

提取 １ ｈ 时提取率相当， ６０％ 乙醇超声提取 ３０、 ４５、 ６０ ｍｉｎ
时提取率也相当， ２５ ｍＬ ６０％ 乙醇超声提取 ３０ ｍｉｎ 时各成

分色谱峰峰面积适中。 综合考虑环保和提取率， 确定提取

条件为 ２５ ｍＬ ６０％ 乙醇超声处理 ３０ ｍｉｎ。
３􀆰 ３　 色谱条件选择　 本实验分别对不同流动相 （乙腈⁃水、
乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸、 乙腈⁃０􀆰 １％ 甲酸）、 柱温（２５、 ３０、 ３５ ℃）
进行考察， 发现流动相为乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸、 柱温为 ３０ ℃时

各成分色谱峰基线平稳， 供试品溶液中色谱峰较多， 可满

足指纹图谱要求， 并且峰形和分离度较好。
４　 结论

本实验建立抗骨增生片 ＵＰＬＣ 指纹图谱， 并测定松果

菊苷、 麦角甾苷、 柚皮苷、 朝藿定 Ａ、 朝藿定 Ｂ、 朝藿定

Ｃ、 淫羊藿苷、 宝藿苷Ⅰ的含量， 发现上述成分归属于淫羊

藿、 骨碎补、 肉苁蓉， 并且该方法准确可行， 指纹图谱具

有有效性和一致性的双重评价作用［２０⁃２２］ ， 可为该制剂质量

标准提升和控制提供科学依据。
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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法测定不同产地何首乌中大黄素、 大黄素葡萄糖苷、 大黄素甲醚、 大黄酸、 大黄酚、 二苯乙

烯苷、 没食子酸的含量。 方法　 分析采用 Ａｇｌｉｅｎｔ １２９０ Ｅｘｔｅｎｄ⁃Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇⁃水
（含 ０􀆰 １％ 磷酸）， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２８０ ｎｍ； 进样量 ５ μＬ。 结果　 ７ 种成分在

各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ７）， 平均加样回收率 ９６􀆰 ２８％ ～ ９９􀆰 ４４％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ８７％ ～ ２􀆰 ９１％ 。 广西靖西地区产

何首乌中蒽醌类、 二苯乙烯苷、 没食子酸含量最高， 广东德庆产者次之， 而重庆缙云山、 江西井冈山、 四川攀枝花、
贵州施秉、 河南济源产者含量较低。 结论　 该方法稳定可靠， 可用于何首乌质量控制。 不同产地药材中蒽醌类、 二苯

乙烯苷、 没食子酸含量存在较大差异，
关键词： 何首乌； 产地； 蒽醌类； 二苯乙烯苷； 没食子酸； 含量测定； ＨＰＬＣ
中图分类号： Ｒ２８４􀆰 １　 　 　 　 　 文献标志码： Ｂ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０２４）１２⁃４１０２⁃０４
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２４􀆰 １２􀆰 ０３２

　 　 何首乌为蓼科植物何首乌 Ｐｏｌｙｇｏｎｕｍ ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｕｍ Ｔｈｕｎｂ．
的干燥块根， 是我国传统中药， 生品具有解毒散结、 防治

疟疾、 润肠通便的功效［１⁃２］ ； ２０２０ 年版 《中国药典》 ［３］ 规

定， 制何首乌是将生品与黑豆煎煮或蒸制而成， 具有补肝、
补肾、 益血、 强筋骨、 乌发、 解浊、 调脂功效［４］ 。 虽然两

者成分种类变化不大， 但含量差异明显， 这也是其功效、
适应症不同的主要原因［５⁃７］ 。

报道指出， 含何首乌的煎剂、 制剂和膳食补充剂可能

会导致肝损伤［８⁃９］ ， 可能与游离型、 结合型蒽醌类化合物含

量有关［１０］ ， 而与生品相比， 炮制品中肝毒性成分含量明显

降低［１１⁃１３］ ， 并且产地是影响其肝毒性的另一个重要因

素［１４］ 。 近年来， ＨＰＬＣ 法作为一种分离度高、 分析速度快、
选择性好、 应用范围广的分析手段， 已被广泛应用于中药

有效成分的含量测定［１５］ 。 因此， 本实验采用 ＨＰＬＣ 法测定

不同产地何首乌中蒽醌类 （大黄素、 大黄素葡萄糖苷、 大

黄素甲醚、 大黄酸、 大黄酚）、 二苯乙烯苷、 没食子酸的含

量， 以期为该药材质量评价提供参考依据。

１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 Ａｇｌｉｅｎｔ １２９０ 高效液相色谱仪 （美国 Ａｇｌｉｅｎｔ 公
司）； ＢＳＭ２２０４ 电子分析天平 （万分之一， 北京中慧天诚

科技有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 大黄素、 大黄素葡萄糖苷、 大黄素甲

醚、 大黄酸、 大黄酚、 二苯乙烯苷、 没食子酸对照品 （纯
度＞９８％ ， 成都普思生物科技股份有限公司）。 甲醇 （色谱

纯， 德国默克公司）； 其他试剂均为分析纯； 水为纯净水

（杭州娃哈哈集团有限公司）。 何首乌共 １０ 批， 经北京中

医药大学教授于立伟教授鉴定为蓼科植物何首乌 Ｐｏｌｙｇｏｎｕｍ
ｍｕｌｔｉｆｌｏｒｕｍ Ｔｈｕｎｂ． 的干燥块根， 信息见表 １。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件　 Ａｇｌｉｅｎｔ １２９０ Ｅｘｔｅｎｄ⁃Ｃ１８色谱柱， ４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇 （Ａ） ⁃水 （含 ０􀆰 １％ 磷酸，
Ｂ）， 梯度洗脱， 程序见表 ２； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温

３０ ℃； 检测波长 ２８０ ｎｍ； 进样量 ５ μＬ。 色谱图见图 １。
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