
４１

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１９年７月５日 第２８卷第１３期
Ｖｏｌ．２８牞Ｎｏ．１３牞Ｊｕｌｙ５牞２０１９

第一作者：赵淑淑，女，硕士研究生，工程师，研究方向为药物成分分析及质量标准研究，（电子信箱）ｔｒａｃｙ２９３７＠１６３．ｃｏｍ。

·检验检测· ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００６－４９３１．２０１９．１３．０１２

献犤１１，１３犦，考察了毒性较小的二氯甲烷、二氯甲烷－甲
醇（４∶１）和二氯甲烷－甲醇（２∶１）３种溶剂，并与三氯
甲烷做了比较，结果二氯甲烷和三氯甲烷提取效率相同，

均高于二氯甲烷－甲醇（４∶１）和二氯甲烷－甲醇（２∶１）。
试验中进样量为１０，２０μＬ时，峰形均不好；进样量为

５μＬ或小于５μＬ时，峰形良好。故选择进样量５μＬ。
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酒女贞子配方颗粒质量标准研究
赵淑淑，姚俊霞，李 哲，车梦婷，许豪杰

（浙江佐力药业股份有限公司，浙江 湖州 ３１３２００）
摘要：目的 提高酒女贞子配方颗粒质量标准控制。方法 采用薄层色谱法，以女贞子对照药材作为对照进行定性鉴别；采用高效液相色

谱法测定其特征成分特女贞苷含量。结果 薄层色谱鉴别中，供试品溶液色谱在与对照药材溶液色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光

斑点。特女贞苷在进样量为 ０．７６６４６～１５．３２９１９μｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ２＝０．９９９８）；平均回收率为 ９１．７０％，ＲＳＤ为
１．１４％（ｎ＝６）。结论 该方法简便、准确，重复性良好，完善和提高了酒女贞子配方颗粒的质量标准。

关键词：酒女贞子配方颗粒；薄层色谱法；高效液相色谱法；特女贞苷；质量研究
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酒女贞子为木犀科植物女贞 Ｌｉｇｕｓｔｒｕｍｌｕｃｉｄｕｍ Ａｉｔ．的干燥成熟果实的酒蒸品，具有增强补肝肾功效，
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１．女贞子对照药材（批号１２１０４１－２０１４０４）

２－４．供试品（批号分别为１８０６００１，１８０６００２，１８０６００３）

图１ 酒女贞子配方颗粒薄层鉴别色谱图

１ ２ ３ ４

用于治疗腰膝酸软、眩晕耳鸣、目暗不明等症状犤１犦。女贞

子中主要含有环烯醚萜类、黄酮类、三苯乙醇类、萜类、

多糖类等化合物犤２犦，其质量研究多分别针对其水溶性成

分中的裂环环烯醚萜类、苯乙醇类和脂溶性成分三萜

类，如特女贞苷、木犀草苷、红景天苷、木犀草素等犤３－５犦。

酒女贞子较炮制前部分有效成分含量发生了变化，其中

红景天苷、５－羟甲基糠醛等含量显著增加，但特女贞苷
等成分降低犤６－１０犦。近年来，对以女贞子药材为原料，经过

炮制、提取、浓缩、干燥等工序制成的酒女贞子配方颗

粒，尚未有完整的质量研究报道。本试验中针对酒女贞

子配方颗粒进行研究，建立薄层色谱定性检定及高效液

相色谱（ＨＰＬＣ）法定量检测的方法，为更好地控制产品
质量提供了试验依据，现报道如下。

１ 仪器与试药

仪器：安捷伦 １２６０－Ｇ２０５型高效液相色谱仪；
ＳＡＲＴＯＲＩＵＳＢＴ２５Ｓ型十万分之一电子天平。

试药：女贞子对照药材（批号为１２１０４１－２０１４０４），
特女贞苷对照品（批号为 １１１９２６－２０１６０５），均购自中
国食品药品检定研究院；甲醇（色谱纯，默克公司）；水为

自制超纯水，其他试剂均为分析纯。酒女贞子配方颗粒

（自制，批号分别为１８０６００１，１８０６００２，１８０６００３）。
２ 方法与结果

２．１ 薄层色谱鉴别
取本品 １．０ｇ，研细，加水 ５０ｍＬ使溶解，用水饱和

正丁醇２０ｍＬ提取３次，每次２０ｍＬ，合并正丁醇液，用
氨试液洗涤２次，每次２０ｍＬ，蒸干正丁醇液，残渣加甲
醇２ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取女贞子对照药材
１ｇ，加水１００ｍＬ，煎煮１ｈ，滤过，滤液自“用水饱和正丁
醇２０ｍＬ提取３次”起，同法制成对照药材溶液。照薄层
色谱法犤２０１５年版《中国药典（四部）》通则 ０５０２犦试验，
吸取上述３种溶液各１０μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层
板上，以甲苯－乙酸乙酯－甲酸（２０∶４∶０．５）为展开剂，
展开，取出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，在 １０５℃加
热２ｍｉｎ，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视。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。结果见图１。
２．２ 特女贞苷含量测定
２．２．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＰｈｅｎｏｍｅｎｅｘＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：甲醇 －水（４０∶６０）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；
柱温：３５℃；进样量：１０μＬ；检测波长：２２４ｎｍ。理论板
数按特女贞苷峰计应不低于４０００。
２．２．２ 溶液制备

取特女贞苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每

１ｍＬ含特女贞苷 ０．１ｍｇ的溶液，即得对照品溶液。取

本品粉末约 １ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入
５０％乙醇５０ｍＬ，密塞，称定质量，超声处理（功率２５０Ｗ，
频率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，取出，放冷，再称定质量，用５０％乙
醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品

溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性试验：按处方比例称取辅料，混匀，同法制成

阴性样品，并按照供试品的处理方法制备缺酒女贞子的

阴性对照品溶液，依法进样。结果表明，阴性对照品溶液

色谱中，在与特女贞苷相应的保留时间无色谱峰出现，

表明辅料对特女贞苷的测定无干扰。

线性关系考察：取质量浓度分别为１５３２．９，７６６．４，
４５９．８，３０６．５，１５３．２，１２２．６，７６．６μｇ／ｍＬ特女贞苷对照
品溶液各 １０μＬ，按拟订色谱条件测定峰面积。以峰面
积为纵坐标（Ｙ）、进样量为横坐标（Ｘ，μｇ）进行线性回
归，得回归方程为 Ｙ＝１１５４．８Ｘ－３５．４７４，ｒ２＝０．９９９８
牗ｎ＝７牘。结果表明，特女贞苷进样量在 ０．７６６４６～
１５．３２９１９μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为 ＣＰ－
１８０６０１，含量５．９ｍｇ／ｇ）０．５ｇ，精密称定６份。分别加入
特女贞苷对照品适量，按供试品溶液制备方法处理并进

样检测，计算回收率。结果见表１。

重复性试验：取同一批（批号为ＣＰ－１８０６０１）样品供试
液，按拟订色谱条件进样。结果平均含量为５．９７５１ｍｇ／ｇ，
ＲＳＤ为０．８１％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

表１ 特女贞苷加样回收试验结果牗ｎ＝６牘

称样量（ｇ）

０．５０３２
０．５０４１
０．５０２４
０．５０３３
０．５０２３
０．５００５

样品含量（ｍｇ）

２．９６８９
２．９７４２
２．９６４２
２．９６９５
２．９６３６
２．９５３０

加入量（ｍｇ）

２．９６
３．１０
３．０６
３．１２
２．９９
３．０７

测得量（ｍｇ）

５．７０１６
５．８６３６
５．７２０６
５．８３１５
５．６９８２
５．７５８８

回收率（％）

９２．３２
９３．２１
９０．０８
９１．７３
９１．４６
９１．３９

Ｘ（％）

９１．７０

ＲＳＤ（％）

１．１４
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１．特女贞苷

Ａ．阴性对照品溶液 Ｂ．对照品溶液 Ｃ．供试品溶液（批号为 ＣＰ－１８０６０１）

图２ 高效液相色谱图

７０
６０
５０
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１０
０

－１０
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ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ
１

１

Ａ Ｂ Ｃ

精密度试验：取同一样品（批号为 ＣＰ－１８０６０１）供
试液，按拟订色谱条件，重复进样６次，测定特女贞苷峰
面积。结果平均峰面积为１４８３．６，ＲＳＤ为０．２６％（ｎ＝６），
表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一样品（批号为ＣＰ－１８０６０１）供试
液，按拟订色谱条件，分别于０，２，４，８，１２，１８，２４ｈ时进
样，测定特女贞苷峰面积。结果平均峰面积为１４３０．４９，
ＲＳＤ为０．６６％（ｎ＝６），表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。
耐用性试验：考察不同柱温、流速、流动相比例、色

谱柱对本色谱条件的耐用性。结果表明，各个条件下测

定结果基本一致，ＲＳＤ％均低于 ３％，色谱图中特女贞
苷峰形尖锐、对称，分离度良好，表明方法耐用性良好。

２．２．４ 样品含量测定

采用拟订色谱方法，取３批样品，依法测定。结果批
号为 １８０６００１，１８０６００２，１８０６００３的样品中特女贞苷含
量分别为１３．５，１３．７，１３．９ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为０．８２％，
０．６３％，０．５８％。
３ 讨论

供试品制备过程中，曾以甲醇、５０％甲醇、稀乙醇、
５０％乙醇作为溶剂进行超声提取。结果表明，甲醇及
５０％甲醇作为溶剂，峰形不佳；相较稀乙醇提取，５０％乙
醇作为溶剂，供试品液中特女贞苷含量显著上升，故选

择 ５０％乙醇作为提取溶剂。曾比较了５０％乙醇加热回
流３０ｍｉｎ、超声提取３０ｍｉｎ，结果表明，两者含量测定结
果无明显差异，考虑试验效率等因素，故确定提取方式

为超声处理３０ｍｉｎ。
尝试采用不用柱温（３０，３５，４０℃）对特女贞苷分离

度的影响，结果显示，在 ３５℃时色谱基线平稳，且分离
度较好，故柱温选择３５℃。

配方颗粒是由药材经炮制、提取、浓缩、干燥、制粒

等系列工序后加工制成的，保留原有药效外，还具有方

便、快捷等特点。本研究中以女贞子对照药材代替特女

贞苷对照品作为对照进行定性鉴别，更能体现和控制配

方颗粒对女贞子药材的信息传承。供试品溶液色谱斑点

清晰、分离度佳，重现性良好。

在质量控制评价方面，现行的中药配方颗粒质量标

准多采用对某有效成分进行含量测定。中药是多成分的

整体作用，由于中药配方颗粒是经过多工序加工而成，

失去原有饮片的形态，在质量控制上缺少饮片性状等重

要指标，因此在质量控制标准制定中必须加强专属性鉴

别和整体性质量控制犤１０犦。

本研究中采用 ＨＰＬＣ法建立了酒女贞子中特女贞
苷的测定方法，操作简单，稳定性好，可有效用于酒女贞

子配方颗粒产品的质量控制。本方法从整体方面及有效

成分检测方面，具有简便、有效、快捷等优点，能提升酒

女贞子配方颗粒的质量控制水平，保障配方颗粒女贞子

药材信息的传承。
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