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杜仲片质量标准研究
林向前

（福建省漳州市中医院，福建漳州３６３０００）
摘要：目的建立杜仲片的质量标准。方法采用薄层色谱法对处方中的当归、牡丹皮、延胡索进行定性鉴别，采用高效液相色谱法测定杜仲片中
芍药苷的含量，色谱柱为Ｌｉｃｈｒｏｓｐｈｅｒ － Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流动相为乙腈－ ０． １％磷酸溶液（１３ ∶ ８７），流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，
检测波长为２３０ ｎｍ，柱温为３０ ℃。结果薄层色谱检出当归、牡丹皮、延胡索的特征斑点；芍药苷进样量在０． １１７ ４０８ ～ １． １７４ ０８０ μｇ范
围内与峰面积积分值线性关系良好（ｒ ＝ ０． ９９９ ８），平均加样回收率为９９． ３１％，ＲＳＤ为０． ８９％（ｎ ＝ ６）。结论该方法重复性好，精密度
高，可用于杜仲片的质量控制。
关键词：杜仲片；薄层色谱法；高效液相色谱法；丹皮酚；当归；延胡索乙素；芍药苷；质量控制
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杜仲片是我院骨伤科经典传统中药制剂，可补肾强
腰、活血化瘀，适用于急慢性腰部损伤、关节酸痛等肾虚
血瘀证，５０多年的临床应用证明，该药疗效确切且未见
不良反应犤 １ 犦。为控制其质量，笔者参考文献犤 ２ 犦，建立了
杜仲片的质量标准。现报道如下。
１ 仪器与试药

仪器：Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０型高效液相色谱仪，包括Ａｇｉ
ｌｅｎｔ － Ｇ１３１１Ｃ型四元泵，Ａｇｉｌｅｎｔ Ｇ１３２９Ｂ型真空脱气
器，Ａｇｉｌｅｎｔ － Ｇ１３１５Ｄ型二极管阵列检测器，Ｃｈｅｍｓｔａｔｉｏｎ
Ｂ． ０４． ０２型化学工作站犤３犦（美国安捷伦公司）；ＫＱ －２５０Ｂ型
超声清洗机（昆山超声仪器有限公司）；Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ
ＥＬ２４０１型电子天平（瑞士梅特勒－托利多公司）。

试药：芍药苷对照品（批号为１１０７３６ － ２０１１３６，含
量以９６． ０％计，使用前无需处理），当归对照药材（批号
为９２７ － ２００１１０），丹皮酚对照品（批号为０７０８ － ９７０４），
延胡索乙素对照品（批号为０７２６ － ２００２０８），均购自中
国食品药品检定研究院；杜仲片（批号分别为
２０１５０７０１，２０１５０９０１，２０１５１１０１），杜仲片缺味阴性对照
品，均由本院制剂中心提供；乙腈为色谱纯，水为重蒸馏

水，其他试剂均为分析纯。
２ 方法与结果
２． １ 一般质量控制

性状：本品为褐黑色片；气微辛，味微苦。
检查：按２０１５年版《中国药典（四部）》通则０１０１片

剂项下有关规定，对３批样品重量差异、崩解时限、微生
物限度进行检查，结果均符合规定犤 ４ 犦。
２． ２ 定性鉴别

当归：取杜仲片２０片，捣碎成细粉，加乙醚４０ ｍＬ，
超声处理５ ｍｉｎ，静置２ ｈ，滤过，滤液蒸发干燥，干燥物
加入乙酸乙酯１ ｍＬ，充分搅拌使其溶解，作为供试品溶
液。另取当归对照药材１ ｇ，按上述方法制备对照药材溶
液犤 ５ 犦。同法制备缺当归的阴性对照品溶液。按２０１５年版
《中国药典（四部）》通则０５０２薄层色谱法犤 ４ 犦试验，吸取
上述３种溶液各６ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，
以石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－乙酸乙酯（５０ ∶ １）为展开剂，展
开，取出，晾干，置紫外光灯（３６５ ｎｍ）下检视犤 ６ 犦。供试品
溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上显相同
颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰（图１ Ａ）。
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牡丹皮：取当归鉴别项下的供试品溶液，作为供试
品溶液。另取丹皮酚对照品，加乙酸乙酯制成每１ ｍＬ含
１ ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。同法制备缺牡丹皮饮片
的阴性对照品溶液犤５犦。照２０１５年版《中国药典（四部）》通则
０５０２薄层色谱法犤 ４ 犦试验，吸取上述３种溶液各８ μＬ，分
别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以环己烷－乙酸乙酯－
冰醋酸（１０ ∶ １ ∶ ０． １）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外
光灯（２５４ ｎｍ）下检视犤 ６ 犦。供试品溶液色谱中，在与对照
品溶液色谱相应位置上显相同颜色的荧光斑点，阴性对
照无干扰（图１ Ｂ）。

延胡索：取杜仲片３０片，捣碎成细粉，加甲醇５０ ｍＬ，
超声处理２０ ｍｉｎ，滤过，滤液蒸发干燥，干燥物加水

１５ ｍＬ搅拌使其溶解，用氨水调ｐＨ至９ ～ １０，用乙醚提
取２次，每次１５ ｍＬ，合并乙醚液，挥干，残渣加乙酸乙
酯１ ｍＬ充分搅拌使溶解，作为供试品溶液犤 ５ 犦。另取延胡
索乙素对照品，加甲醇制成每１ ｍＬ含１ ｍｇ的溶液，作
为对照品溶液。同法制备缺醋延胡索饮片的阴性对照品
溶液。照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０５０２薄层色
谱法犤４ 犦试验，吸取上述３种溶液各８ μＬ，分别点于同一硅
胶Ｇ薄层板上，以正己烷－氯仿－甲醇（７． ５ ∶ ４ ∶ １）为展
开剂，展开，取出，晾干，置碘蒸气熏至斑点显色清晰，在
空气中挥尽板上吸附的碘后，置紫外光灯（３６５ ｎｍ）下检
视犤６ 犦。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置
上显相同颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰（图１ Ｃ）。

１ ２ ３ ４ ５１ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５

Ａ Ｂ Ｃ

１ － ３． 供试品溶液（批号依次为２０１５０７０１，２０１５０９０１，２０１５１１０１ 牘 ４． 阴性对照品溶液 ５． 对照品溶液／对照药材溶液
Ａ． 当归 Ｂ． 牡丹皮 Ｃ． 延胡索
图１ 杜仲片薄层色谱图

２． ３ 芍药苷含量测定
２． ３． １ 色谱条件及系统适用性试验

色谱柱：Ｌｉｃｈｒｏｓｐｈｅｒ － Ｃ１８ 柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相：乙腈－ ０． １％磷酸溶液（１３ ∶ ８７）；流速：
１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长：２３０ ｎｍ；柱温：３０ ℃；进样量：
１０ μＬ。在此色谱条件下，芍药苷达到基线分离（芍药苷
色谱峰与相邻色谱峰之间的分离度大于１． ５０）犤 ７ 犦，理论
板数按芍药苷峰计应不低于２ ０００，详见图２。
２． ３． ２ 溶液制备

取杜仲片１０片，捣碎成细粉，称取约０． ５ ｇ，精密称
定，放入带有瓶塞的锥形瓶中，加入７０％甲醇５０ ｍＬ，盖
紧瓶塞，准确称定总质量，超声处理（功率２５０ Ｗ，频率
５０ ｋＨｚ）３０ ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用上述溶剂补足减失
的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液犤 ８ － ９ 犦。同
法制得缺赤芍、牡丹皮的阴性对照品溶液。取芍药苷对
照品适量，精密称定，加甲醇制成含芍药苷０． １２ ｇ ／ Ｌ的
溶液，摇匀，即得对照品溶液。
２． ３． ３ 方法学考察犤 ２ 犦

专属性试验：按２． ３． １项下色谱条件，分别精密量取

对照品溶液、供试品溶液和阴性对照品溶液各１０ μＬ，
注入液相色谱仪，测定，记录色谱图（图２）。结果供试品
溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相同位置上有相同时
间保留峰，而阴性对照无干扰。芍药苷保留时间约为
２０． ８ ｍｉｎ，测得理论板数按芍药苷峰计为１４ ５０６。

线性关系考察：分别精密吸取对照品溶液（１１７． ４０８μｇ ／ｍＬ）
１，２，４，６，８，１０ μＬ，注入液相色谱仪，按拟订色谱条件进
样测定，以峰面积积分值牗 Ｙ 牘为纵坐标、芍药苷进样
量（μｇ，Ｘ）为横坐标绘制标准曲线，得回归方程
Ｙ ＝ １ ２４２． ６３８ ８ Ｘ － ７． ５９６ ３，ｒ ＝ ０． ９９９ ８ 牗 ｎ ＝ ６ 牘。结果
表明，芍药苷进样量在０． １１７ ４０８ ～ １． １７４ ０８０ μｇ范围
内与峰面积积分值线性关系良好。

精密度试验：精密吸取同一对照品溶液（１１７． ４０８μｇ ／ｍＬ）
５ μＬ，重复进样６次。结果峰面积积分值的ＲＳＤ为
０． １９％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一批（批号为２０１５０７０１）供试品
６份，依法制备供试品溶液（定容至５０ ｍＬ具塞锥形
瓶中），按拟订色谱条件进样，以芍药苷峰面积积分
值计算含量。结果见表１，可见，方法重复性良好。
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１． 芍药苷
Ａ． 对照品溶液 Ｂ． 供试品溶液 Ｃ． 阴性对照品溶液

图２ 杜仲片高效液相色谱图

Ａ

７０
６０
５０
４０
３０
２０
１０
０

－ １０

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５
ｔ ／ ｍｉｎ

ｍＡＵ
Ｂ

２０． ８０９
１

２０． ７７２
１

表１ 重复性试验结果牗 ｎ ＝ ６ 牘
取样量
（ｇ）
０． ５０１ ２
０． ５０３ ９
０． ５０２ ４
０． ５０６ １
０． ５０５ ３
０． ５０７ ２

峰面积
积分值
８０１． ４６１ ８５
８０２． ２１４ ３２
８０３． ７８６ １９
８０６． ２９５ ２３
８０４． ９１１ ９３
８０６． ６６０ ９５

芍药苷含量
（ｍｇ ／ ｇ）
６． ５０
６． ４７
６． ５０
６． ４７
６． ４７
６． ４６

平均含量
（ｍｇ ／ ｇ）

６． ４８

ＲＳＤ
（％）

０． ２４

表２ 芍药苷加样回收试验结果牗 ｎ ＝ ６ 牘
取样量
（ｇ）
０． ２５１ ３
０． ２５０ ９
０． ２５１ ７
０． ２５１ １
０． ２５０ ８
０． ２５１ ２

样品含量
（ｍｇ）
１． ６２８ ４
１． ６２５ ８
１． ６３１ ０
１． ６２７ １
１． ６２５ ２
１． ６２７ ８

加入量
（ｍｇ）
０． １８３ １
０． １８３ １
０． ３６６ ２
０． ３６６ ２
０． ５４９ ３
０． ５４９ ３

测得量
（ｍｇ）
１． ８１２ ５
１． ８０８ ５
１． ９９２ ４
１． ９８６ １
２． １７２ ７
２． １７２ ４

回收率
（％）
１００． ５５
９９． ７８
９８． ６９
９８． ０３
９９． ６７
９９． １４

Ｘ
（％）

９９． ３１

ＲＳＤ
（％）

０． ８９

稳定性试验：取同一供试品溶液，注入液相色谱仪，
分别于０，２，４，８，１２，１６ ｈ时依法测定峰面积犤 １０ 犦。结果分
别为８３８． ２３９ ３８，８３９． ５８１ ４８，８３７． ４９５ ９７，８３９． ５０３ １１，
８４０． ７５８ ０６，８４０． ４２１ ８８，ＲＳＤ为０． １５％（ｎ ＝ ６），表明
供试品溶液在１６ ｈ内稳定。

加样回收试验：精密量取已知含量（批号为
２０１５０７０１，含量为６． ４８ ｍｇ ／ ｇ）的样品０． ２５ ｇ，置２５ ｍＬ
具塞锥形瓶中，分别精密加入芍药苷对照品适量，按拟
订方法制备供试品溶液并测定。结果见表２。
２． ３． ４ 样品含量测定

精密称取３批杜仲片，按拟订方法制备供试品溶
液，依法测定芍药苷含量。结果批号为２０１５０７０１，

２０１５０９０１，２０１５１１０１的３批样品中芍药苷含量分别为
６． ４８，６． ３７，６． ５７ ｍｇ ／ ｇ，平均含量为６． ４７３ ｍｇ ／ ｇ。
３ 讨论
３． １ 定性指标选择

杜仲为杜仲片的君药，松脂醇二葡萄糖苷为杜仲的
主要有效成分，参考２０１５年版《中国药典（一部）》的方法，
色谱柱采用Ｌｉｃｈｒｏｓｐｈｅｒ － Ｃ１８ 柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ），流动相为乙腈－ ０． １％磷酸溶液（１３ ∶ ８７），检测
波长为２２７ ｎｍ，进样量为１０ μＬ，柱温为３０ ℃，对杜仲
片中的松脂醇二葡萄糖苷进行测定，结果供试品溶液及
阴性对照品溶液在与松脂醇二葡萄糖苷相同保留时间
处均未检出色谱峰，说明样品中含量甚微，这可能与盐
杜仲的加热炮制及杜仲片的生产工艺有关，故暂不建立
杜仲片中松脂醇二葡萄糖苷的含量测定方法。
３． ２ 提取溶剂选择

取杜仲片１０片，捣碎成细粉，称取约０． ５ ｇ，精密称
定，置具塞锥形瓶中，分别精密加入稀乙醇、７０％甲醇、
甲醇各５０ ｍＬ，密塞，称定质量，超声处理（功率２５０ Ｗ，
频率５０ ｋＨｚ）３０ ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用上述溶剂补
足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液。
结果用稀乙醇、７０％甲醇、甲醇提取得芍药苷含量分别
为４． ０２，６． ５７，５． １６ ｍｇ ／ ｇ。可见，采用７０％甲醇作为提
取溶剂，样品中芍药苷的含量明显较高。
３． ３ 赤芍薄层鉴别

由于处方中赤芍饮片具有散瘀止痛的功效，故本研
究中曾尝试进行赤芍的薄层鉴别，分别采用多种提取方
法牗①正丁醇直接提取；②正丁醇直接提取后用氨试液
洗涤；③正丁醇直接提取后用氨试液洗涤，取正丁醇层
再用水洗涤等牘，并进行比较，最后选用背景干扰较少的
方法③进行提取，阴性对照品溶液的制备方法同③。对
提取液采用２种展开系统犤氯仿－甲醇－醋酸乙酯（８ ∶
３ ∶ １）氨饱和２０ ｍｉｎ，以及氯仿－醋酸乙酯－甲醇－甲
酸（４０ ∶ ５ ∶ １０ ∶ ０． ２）犦进行展开鉴别，发现缺赤芍的阴性
对照品溶液均有干扰，故不对此进行鉴别。
３． ４ 显微鉴别

试验中还曾尝试进行杜仲的显微鉴别，但由于投料

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ


