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乙腈－０．４％醋酸为流动相时色谱图基线平稳，峰形较
好、干扰小、无拖尾现象，最后确定乙腈－０．４％醋酸作
为本试验的流动相系统。同时对乙腈－０．４％醋酸的不
同比例牗２６∶７４，２３∶７７，２２∶７８牘进行了考察，结果发
现，随着乙腈比例的增大，保留时间逐渐缩短，色谱图峰

形干扰大，因此确定比例为２２∶７８，保留时间在８．８ｍｉｎ
左右较合适。试验中采用二极管阵列检测器对党参炔苷

对照品进行光谱扫描，结果在 ２４２，２５３，２６７，２８３ｎｍ波
长处均有最大吸收，通过比较供试品溶液党参炔苷的峰

形发现，在２６７ｎｍ波长处色谱图峰形较好，理论板数和
对称因子符合要求。

综上所述，本研究中建立的 ＨＰＬＣ法操作简便、准
确，精密度、稳定性、重复性均良好，可用于测定肝精补

血素口服液中党参炔苷的含量。

参考文献：

犤１犦ＷＳ３－Ｂ－２５３０－９７，卫生部药品标准·中药成方制剂牗第十
三册牘犤Ｓ犦．

犤２犦袁卫梅，吴生谦．肝精补血素口服液的药效学研究犤Ｊ犦．中国

药业，２００６，１５（１７）：２９－３０．
犤３犦张晓丹，刘 琳，佟 欣．党参、黄芪对中枢神经系统作用的
比较研究犤Ｊ犦．中草药，２００３，３４（９）：８２２－８２３．

犤４犦宋 丹．川党参活性成分与品质评价研究犤Ｄ犦．上海：上海中
医药大学，２００８．

犤５犦朱恩圆，贺 庆，王峥涛，等．党参化学成分研究犤Ｊ犦．中国药
科大学学报，２００１，３２（２）：９４－９５．

犤６犦宋 英，周小初，宋 崎，等．党参中多糖的含量测定方法研
究犤Ｊ犦．中国药业，２００８，１７（２３）：９－１０．

犤７犦国家药典委员会 ．中华人民共和国药典（一部）犤Ｍ犦．北京：
中国医药科技出版社，２０１５：２８１．

犤８犦汪 胜，王先教，邓 芳 ．复方阿胶补血颗粒中不同来源党
参的薄层色谱鉴别犤Ｊ犦．中国药业，２００８，１７（１０）：３２．

犤９犦黄 健，车晓平，陈志峰，等．不同产地党参中党参炔苷的含
量测定犤Ｊ犦．北京中医药，２０１１，３０（６）：４６７－４６８．

犤１０犦赵晓华，刘养清，王润生，等 ．党参不同部位中党参炔苷的
ＲＰ－ＨＰＬＣ分析犤Ｊ犦．中成药，２００７，２９（７）：１０４６－１０４７．

犤１１犦孙庆文，黄 敏，何顺志．ＨＰＬＣ测定７种党参类植物中的党
参炔苷犤Ｊ犦．华西药学杂志，２００９，２４（３）：２９０－２９２．

牗收稿日期：２０１８－１１－２７牘

高效液相色谱法测定板山岗颗粒中（Ｒ，Ｓ）－告依春含量

陈 路 １，吴无畏 １，刘 钰 １，蓝晓步 ２，何晓惠 ３，蓝鸣生 １△
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摘要：目的 建立测定板山岗颗粒中（Ｒ，Ｓ）－告依春含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法 色谱柱为 Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇－水（１２∶８８，Ｖ／Ｖ），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２４４ｎｍ，柱温为３０℃，进样量为１０μＬ。结果 （Ｒ，Ｓ）－告依春
进样量在０．０４～０．３２μｇ范围内与峰面积积分值线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ值均小于２％；平均加样回收率为
９７．９６％，ＲＳＤ为１．６３％（ｎ＝９）。结论 该方法操作简便、准确，精密度、稳定性、重复性均良好，可用于板山岗颗粒中牗Ｒ，Ｓ牘－告依春含量的测定。
关键词：板山岗颗粒；（Ｒ，Ｓ）－告依春；高效液相色谱法；含量测定
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１．（Ｒ，Ｓ）－告依春

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图
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中医治疗各类感染性疾病主要根据祛邪扶正的

理论，并贯彻中医整体观和辨证论治思想 犤１－２犦。正是

基于该思想，２０世纪 ８０年代，广西南宁市第一人民医
院结合该自治区特有的各类中药民族药材，反复实践，

自主研发出了中药制剂板山岗颗粒，其由板蓝根、山芝

麻、白点秤（岗梅）３味药材组方，具有清热解毒、凉血等
多种功效，临床主要用于治疗外感、咽喉炎、扁桃体炎、

腮腺炎等感染性疾病。该中药制剂一经进入临床，就以

其独特的临床疗效、显著的预防保健作用和相对较低的

治疗费用，深受患者欢迎，在维护和增进健康方面有巨

大优势。同时，由于制剂服用方便，中药成分毒性较小，

不良反应较少，特别适用于儿童、老年人等特殊群体。为

进一步控制该制剂质量，本研究中建立了测定板山岗颗

粒中（Ｒ，Ｓ）－告依春含量的方法。现报道如下。
１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＶＡＲＩＡＮ２１０型高效液相色谱仪（美国 Ｖａｒｉａｎ公

司）；ＢＳＡ１２４Ｓ型万分之一电子分析天平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ
公司）；ＵＶ－１２４０型紫外 －可见光光度计（日本 Ｓｈｉ
ｍａｄｚｕ公司）；ＳＢ－５２００Ｄ型超声波清洗机（宁波新芝生
物科技股份有限公司）。

１．２ 试药
（Ｒ，Ｓ）－告依春对照品（中国食品药品检定研究

院，批号为 １１７５３－２０１５０５，供含量测定用）；板山岗颗
粒（南宁市第一人民医院自制，批号分别为 １８１１０１，
１８１１０２，１８１１０３，规格为每袋１２ｇ）；甲醇为色谱纯，其余
试剂均为分析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：甲醇 －水（１２∶８８，Ｖ／Ｖ）；流速：
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２４４ｎｍ；柱温：３０℃；进样量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

称取（Ｒ，Ｓ）－告依春对照品 ０．００２０ｇ，精密称定，
置 ５０ｍＬ容量瓶中，用水溶解并定容，制成质量浓度为
４０μｇ／ｍＬ的对照品贮备液；再精密吸取４ｍＬ，置１０ｍＬ
容量瓶中，用水定容，摇匀，制成质量浓度为 １６μｇ／ｍＬ

的对照品溶液。称取样品５ｇ，精密称定，置具塞三角锥
形瓶中，精密加水２５ｍＬ，称定质量，超声（功率２５０Ｗ，
频率 ４０ｋＨｚ）处理 ３０ｍｉｎ，放冷至室温，再称定质量，用
水补足减失的质量，摇匀，经微孔滤膜滤过，取续滤液，

即得供试品溶液。称取不含板蓝根的阴性样品３ｇ，精密
称定，按供试品溶液制备方法制得阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
专属性试验：分别精密量取上述对照品溶液、供试

品溶液及阴性对照品溶液，按拟订色谱条件进样测定，

记录色谱图，详见图 １。结果阴性对照品溶液在与对照
品溶液相同保留时间处无干扰峰，表明专属性好。

线性关系考察：分别精密吸取对照品贮备液 １，２，
３，４，５，６，７，８ｍＬ，置 １０ｍＬ容量瓶中，用水定容，摇匀，
经微孔滤膜滤过，按拟订色谱条件进样测定，记录色谱

图。以峰面积积分值（Ｙ）为纵坐标、进样量（Ｘ，μｇ）为横
坐标进行线性回归，得回归方程 Ｙ＝１２０．０４７Ｘ＋
０．１５９，Ｒ２＝０．９９９６牗ｎ＝８牘。结果表明，（Ｒ，Ｓ）－告依春
进样量在 ０．０４～０．３２μｇ范围内与峰面积积分值线性
关系良好。

精密度试验：取（Ｒ，Ｓ）－告依春对照品溶液适量，
按拟订色谱条件连续进样 ６次，记录色谱图。结果的
ＲＳＤ为０．７９％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
稳定性试验：精密称取样品（批号为１８１１０１）５ｇ，同

法制备供试品溶液，于室温放置０，１，２，４，８，１２，２４ｈ时
按拟订色谱条件进样测定，记录色谱图。结果的 ＲＳＤ为
１．５７％（ｎ＝７），表明供试品溶液室温放置２４ｈ基本稳定。

重复性试验：精密称取样品（批号为 １８１１０１）６份，
每份５ｇ，同法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测
定，记录色谱图并计算含量。结果，（Ｒ，Ｓ）－告依春平均
含量为 ０．０６５１ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为 １．１０％（ｎ＝６），表明方
法重复性良好。

加样回收试验：精密量取已知含量的样品犤批号为
１８１１０１，含（Ｒ，Ｓ）－告依春０．０６５１ｍｇ／ｇ犦适量，依法制
备供试品溶液，分别精密加入对照品贮备液 ２，４，
６ｍＬ，各３份，按拟订色谱条件进样测定。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

分别取不同批号的板山岗颗粒３批，同法制备供试品溶

·研究·
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表１ 加样回收试验结果（ｎ＝９）

样品含量（ｍｇ）

０．１６３９
０．１６３９
０．１６２８
０．１６３１
０．１６２９
０．１６２８
０．１６２８
０．１６３２
０．１６３０

加入量（ｍｇ）

０．０８００
０．０８００
０．０８００
０．１６００
０．１６００
０．１６００
０．２４００
０．２４００
０．２４００

测得量（ｍｇ）

０．２４４１
０．２４３６
０．２３９６
０．３１８１
０．３１８９
０．３１６１
０．３９６８
０．４０１４
０．４００１

回收率（％）

１００．２５
９９．６２
９６．００
９６．８８
９７．５０
９５．８１
９７．５０
９９．２５
９８．７９

Ｘ（％）

９７．９６

ＲＳＤ（％）

１．６３

·研究·
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液，按拟订色谱条件进样测定，记录色谱图并计算（Ｒ，Ｓ）－
告依春的含量。结果批号为 １８１１０１，１８１１０２，１８１１０３的
样品的平均含量分别为０．０６５１，０．０６５４，０．０６６２ｍｇ／ｇ。
３ 讨论

３．１ 质量评价指标选择
参考文献犤３－５犦及广西壮族自治区食品药品监督

管理局发布的相关壮药质量标准，对样品中 ３味中药
（板蓝根、山芝麻、岗梅）进行分析，以建立最佳质量评价

标准。山芝麻含有葫芦素，岗梅含有去氢乌索酸等，但山

芝麻和岗梅在２０１５年版《中国药典牗一部牘》及其他文献
中均无含量测定标准方法，经研究，无法确定两味药材

的有效成分或代表性成分的含量测定方法，故暂时不作

为本处方的质量评价标准。参考文献犤６－１１犦，探索得到
的板蓝根中（Ｒ，Ｓ）－告依春色谱图中无阴性干扰，同时
板蓝根在处方中为君药，性寒味苦，有清热解毒、凉血利

咽功效，可用于治疗瘟疫时毒、发热咽痛、温毒发斑、痄

腮、烂喉丹痧、大头瘟疫、丹毒、痈肿等病症。其主要含

（Ｒ，Ｓ）－告依春等多种成分，具有明显的抗流感病毒作
用，且化学性质稳定，故以（Ｒ，Ｓ）－告依春作为板山岗
颗粒的质量评价指标。

３．２ 样品处理
样品的制备方法考察了甲醇超声溶解、５０％甲醇超

声溶解、水超声溶解、水回流提取等处理方法，对照品的

制备方法探讨了甲醇溶解、５０％甲醇溶解、水溶解等处
理方法，结果表明，水超声溶解，其溶解度大，色谱图峰

形较好，且该方法操作简易，又无阴性干扰犤１２犦。

３．３ 流动相选择
参考２０１５年版《中国药典（一部）》板蓝根药材项下

测定（Ｒ，Ｓ）－告依春的方法，曾选用甲醇 －水（１５∶８５，
Ｖ／Ｖ）为流动相，发现（Ｒ，Ｓ）－告依春与样品中其他峰
分离度小，且峰形不好。还采用不同比例的甲醇－水系
统，比较样品的出峰时间、理论板数、分离度和峰形（对

称性）犤１３－１４犦。最终选择了甲醇 －水（１２∶８８，Ｖ／Ｖ），其保
留时间合适，且分离度好、柱效高，理论板数按（Ｒ，Ｓ）－
告依春计应不低于５０００。

３．４ 色谱条件选择
曾采用 ＤｉｋｍａＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ）、Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）、
ＡｇｉｌｅｎｔＸＤＢＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）等进行样
品溶液的测定。以ＡｇｉｌｅｎｔＸＤＢＣ１８柱测得样品溶液色谱
图中保留时间虽较好，但其峰形不好，因而不被采用；而

ＤｉｋｍａＤｉａｍｏｍｓｉｌＣ１８柱测得样品溶液色谱图中峰形较
差，故不予选择；Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱测得样品溶液中
的（Ｒ，Ｓ）－告依春色谱图中保留时间合适，且与前后杂
质峰的分离度均大于 １．５，峰形和分离度均良好，符合
《中国药典》的规定。

３．５ 方法评价
本研究中建立的方法操作简便、准确，精密度、稳定

性、重复性均良好，可用于板山岗颗粒中牗Ｒ，Ｓ牘－告依
春含量的测定。
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