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慢粒灵颗粒由三棱、莪术、青黛、山豆根、桃仁、红花、

黄药子７味中药组方，具有活血化瘀、散结消 的作用，

临床主要用于治疗瘀血阻滞证慢性粒细胞白血病犤１犦。方

中三棱有消积止痛、破血行气作用犤２犦；红花有散瘀止痛、

活血通经作用，其活血成分为黄酮类成分犤３－４犦，包括羟

基红花黄色素Ａ、山柰素、６－羟基山柰酚－３－Ｏ－β－
葡萄糖苷和红花黄色素 Ｂ等。目前，质量标准中仅见青
黛和山豆根的薄层色谱鉴别。青黛和山豆根主要是发挥

清热解毒、消肿利咽的作用犤５犦。青黛中的靛玉红有治疗

慢性粒细胞白血病作用犤６犦，且根据中药质量标志物基于

性 －效－药（Ｑ－Ｍａｒｋｅｒ）的概念犤７－８犦，中药质量标志物

主要是指能与中药功能密切相关的成分，可作为反映中

药安全性和有效性的标志性物质进行质量控制。因此，

该质量标准的控制与中药质量标志物的概念关系不紧

密，具有一定缺陷。本研究中对处方中青黛采用薄层色

谱牗ＴＬＣ牘法进行鉴别，采用超高效液相色谱（ＵＰＬＣ）法测
定慢粒灵颗粒（胶囊）中羟基红花黄色素 Ａ、６－羟基山
柰酚－３－Ｏ－β－葡萄糖苷和红花黄色素 Ｂ，对其红花
药材进行质量控制，可为提高和完善慢粒灵颗粒（胶囊）

的质量标准提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＷａｔｅｒＡＣＱＵＩＴＹＨ－Ｃｌａｓｓ型超高效液相色谱仪，包

括 Ｅｍｐｏｗｅｒ３工作站（美国沃特世仪器公司）；Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ

慢粒灵制剂中青黛定性鉴别和红花３种黄酮类成分含量测定

贾 勇，赵金秀
（河北省廊坊市中医医院，河北 廊坊 ０６５０００）

摘要：目的 建立鉴别慢粒灵颗粒牗胶囊牘中青黛的薄层色谱（ＴＬＣ）法及同时测定红花中羟基红花黄色素 Ａ、６－羟基山柰酚 －３－Ｏ－
β－葡萄糖苷和红花黄色素 Ｂ含量的超高效液相色谱（ＵＰＬＣ）法。方法 采用 ＴＬＣ法鉴别青黛。色谱柱为 ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨＣ１８柱
（１００ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７μｍ），流动相为乙腈 －０．０１％三氟乙酸水溶液，梯度洗脱，流速为 ０．３ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为 ３０℃，检测波长为

３８０ｎｍ，进样量为 １０μＬ。结果 羟基红花黄色素 Ａ、６－羟基山柰酚 －３－Ｏ－β－葡萄糖苷和红花黄色素 Ｂ的进样量分别在２５．０４～
５００８．０ｎｇ，２１．３６～４２７２．０ｎｇ，１９．９２～３９８４．０ｎｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ≥０．９９９９），平均回收率分别为９６．４３％，９５．８８％，

９５．２５％，ＲＳＤ分别为 １．４８％，０．６６％，１．０６％（ｎ＝６）。结论 该方法分析速度快，灵敏度高，结果准确，可用于慢粒灵颗粒（胶囊）中青

黛的鉴别和红花药材中３种黄酮类成分的含量测定。
关键词：慢粒灵颗粒（胶囊）；青黛；红花；薄层色谱法；超高效液相色谱法；含量测定
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Ａ Ｂ
１－３．供试品溶液 Ｓ１．靛蓝对照品溶液 Ｓ２．靛玉红对照品溶液

４．缺青黛的阴性对照品溶液
Ａ．慢粒灵颗粒 Ｂ．慢粒灵胶囊

图１ 薄层色谱图

ＢＴ１２４型电子天平（北京赛多利斯仪器公司，精度为万
分之一）；ＫＱ－５００ＤＥ型数控超声波清洗器（江苏昆山
超声仪器有限公司，功率为 ５００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）；
Ｍｉｌｉ－Ｑ型超纯水机（美国密理博公司）。
１．２ 试药

慢粒灵颗粒（医院制剂室自制，批号分别为

２０１９０３２０，２０１９０７０６，２０１８０５１６，规格为每袋１５ｇ）；慢粒
灵胶囊牗医院制剂室自制，批号分别为 ２０１９０７０４，
２０１９０７３０，２０１９０８０１，规格为每粒 ０．４５ｇ）；羟基红花黄
色素 Ａ对照品（批号为 １１１６３７－２０１３０８，含量为
９６．５％），靛蓝对照品（批号为 １１０７１６－２０１６１２），靛玉
红对照品（批号为 １１０７１７－２０１８０５），购自中国食品药
品检定研究院；６－羟基山柰酚 －３－Ｏ－β－葡萄糖苷
对照品（批号为ＭＵＳＴ－１９０４１５０６，含量９９．７２％），红花
黄色素 Ｂ对照品（批号为 ＭＵＳＴ－１９０４１５０７，含量
９９．６８％），均购自成都曼斯特公司；乙腈（色谱纯，美国
Ｆｉｓｈｅｒ公司）；三氯甲烷、丙酮、甲苯、三氟乙酸、磷酸二
氢铵、磷酸，均为分析纯，均购自上海国药集团化学试剂

公司；水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 青黛ＴＬＣ鉴别
取３批慢粒灵颗粒各１袋，研细，称取粉末各１０ｇ；

取胶囊 ２０粒，研细，分别置具塞锥形瓶中，加三氯甲烷
２０ｍＬ，超声处理（功率为３５０Ｗ，频率为５０ｋＨｚ）１０ｍｉｎ，
滤过，滤液作为供试品溶液。另取靛蓝、靛玉红对照品，

加氯仿制成每１ｍＬ各含０．５ｍｇ的溶液，作为对照品溶
液。再取缺青黛的阴性样品，按供试品溶液制备方法制

成阴性对照品溶液。照 ２０１５年版《中国药典牗四部牘》通
则 ０５０２ＴＬＣ法试验，吸取上述 ４种溶液各 ５μＬ，分别
点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以甲苯 －三氯甲烷 －丙
酮（５∶４∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，置日光下
检视。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置

上显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰。色谱图见图１。

２．２ 含量测定
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨＣ１８柱（１００ｍｍ×
２．１ｍｍ，１．７μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－０．０１％三氟乙酸
水溶液（Ｂ），梯度洗脱，０～５．５ｍｉｎ时 ２％Ａ～５％Ａ，
５．５～８．４ｍｉｎ时 ５％Ａ～９％Ａ，８．４～１９．８ｍｉｎ时，９％
Ａ～２０％Ａ，１９．８～２２ｍｉｎ时２０％Ａ；流速：０．３ｍＬ／ｍｉｎ；
柱温：３０℃；检测波长：３８０ｎｍ；进样量：１０μＬ。
２．２．２ 溶液制备

取羟基红花黄色素 Ａ对照品１２．５２ｍｇ、６－羟基山
柰酚－３－Ｏ－β－葡萄糖苷 １０．０８ｍｇ和红花黄色素 Ｂ
９．９６ｍｇ，精密称定，置同一２５ｍＬ容量瓶中，加２５％甲
醇溶解并稀释至刻度，摇匀，即得混合对照品溶液。取慢

粒灵颗粒（批号为２０１９０３２０）１０袋，研细；取慢粒灵胶囊
２０粒，研细。精密称取上述粉末各 １．０ｇ置 １５０ｍＬ具
塞锥形瓶中，分别加 ２５％甲醇 ５０ｍＬ，超声处理（功
率为３５０Ｗ，频率为５０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，取出，放冷，加２５％
甲醇补足减失的质量，摇匀，用微孔滤膜（０．４５μｍ）滤
过，取续滤液，即得供试品溶液。取慢粒灵颗粒处方量

的１／１０，制备缺红花药材的阴性样品，按供试品溶液制
备方法制备红花阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性试验：精密吸取上述 ３种溶液各 １０μＬ，
注入液相色谱仪，按拟订色谱条件进样测定，记录色谱

图。详见图２。可见，红花阴性样品对３种成分的测定无
干扰。

线性关系考察：取上述对照品贮备溶液作为５号对
照品溶液，分别精密吸取５０，１００，１０００，２０００μＬ，分别
置１０ｍＬ容量瓶中，依次作为１～４号对照品溶液。分别
取上述１～５号对照品溶液各１０μＬ，注入液相色谱仪，
按拟订色谱条件进样测定，以进样量（Ｘ，ｎｇ）为横坐标、
相对应峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归。结果见表１。

精密度试验：分别精密收取线性关系考察项下的

１号、３号和５号对照品溶液，按拟订色谱条件连续进样
６次。结果１号对照品溶液中羟基红花黄色素Ａ、６－羟
基山柰酚－３－Ｏ－β－葡萄糖苷、红花黄色素Ｂ峰面积
的 ＲＳＤ分别为 １．９８％，２．０３％，１．６５％（ｎ＝６）；３号对
照品溶液中羟基红花黄色素 Ａ、６－羟基山柰酚 －３－
Ｏ－β－葡萄糖苷、红花黄色素Ｂ峰面积的 ＲＳＤ分别为
１．３７％，１．５５％，１．１２％（ｎ＝６）；５号对照品中羟基红花
黄色素 Ａ、６－羟基山柰酚 －３－Ｏ－β－葡萄糖苷、红花
黄色素 Ｂ峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０．６２％，１．０５％，
０．８８％（ｎ＝６）。结果表明，仪器精密度良好。

稳定性试验：取上述供试品溶液，分别于０，１，２，４，
８，１２，２４ｈ时按拟订色谱条件进样测定，连续考察２４ｈ，

１ ２ ３ Ｓ１ Ｓ２ ４ １ ２ ３ Ｓ１ Ｓ２ ４
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成分

Ａ

Ｂ

Ｃ

取样量（ｇ）

０．５０２６
０．５０１２
０．５０４６
０．５０３８
０．５０２９
０．５０１５
０．５０２６
０．５０１２
０．５０４６
０．５０３８
０．５０２９
０．５０１５
０．５０２６
０．５０１２
０．５０４６
０．５０３８
０．５０２９
０．５０１５

样品含量（ｍｇ）

３．０５５８
３．０４７３
３．０６８０
３．０６３１
３．０５７６
３．０４９１
０．３３１７
０．３３０８
０．３３３０
０．３３２５
０．３３１９
０．３３１０
１．０８５６
１．０８２６
１．０８９９
１．０８８２
１．０８６３
１．０８３２

加入量（ｍｇ）

２．８６２０
２．８６２０
２．８６２０
２．８６２０
２．８６２０
２．８６２０
０．３３１２
０．３３１２
０．３３１２
０．３３１２
０．３３１２
０．３３１２
０．９７３０
０．９７３０
０．９７３０
０．９７３０
０．９７３０
０．９７３０

测得量（ｍｇ）

５．８６２１
５．７８２３
５．７９１６
５．７７９２
５．８６３７
５．８２１９
０．６５０２
０．６４８９
０．６４６９
０．６４８８
０．６５１１
０．６５０３
２．０２８５
１．９９９２
２．０１１６
２．００８２
２．０１２４
２．０１６７

回收率（％）

９８．０５
９５．５６
９５．１６
９４．９０
９８．０４
９６．８８
９６．１６
９６．０５
９４．７６
９５．５０
９６．３７
９６．４１
９６．９０
９４．２０
９４．７２
９４．５５
９５．１８
９５．９４

Ｘ（％）

９６．４３

９５．８８

９５．２５

ＲＳＤ（％）

１．４８

０．６６

１．０６

制剂

颗粒

胶囊

批号

２０１９０３２０
２０１９０７０６
２０１８０５１６
２０１９０７０４
２０１９０７３０
２０１８０８０１

Ａ
６．０８
５．６３
５．０２
６．２９
６．４５
６．６８

Ｂ
０．６６
０．７２
０．４９
０．８５
０．９３
１．０１

Ｃ
２．１６
１．８５
１．７４
２．６７
２．８１
３．１９

·质量研究·
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１．羟基红花黄色素 Ａ ２．６－羟基山柰酚 －３－Ｏ－β－葡萄糖苷 ３．红花黄色素 Ｂ
Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．红花药材阴性对照品溶液

图２ 慢粒灵颗粒中３种黄酮类成分高效液相色谱图
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注：Ａ为羟基红花黄色素 Ａ；Ｂ为 ６－羟基山柰酚 －３－Ｏ－
β－葡萄糖苷；Ｃ为红花黄色素Ｂ。下表同。

成分

Ａ
Ｂ
Ｃ

线性方程

Ｙ＝２．８２１３Ｘ－９．４５３７
Ｙ＝２．１７８３Ｘ＋１．９９９７
Ｙ＝０．７１９４Ｘ－５．９５８８

线性范围（ｎｇ）

２５．０４～５００８．０
２１．３６～４２７２．０
１９．９２～３９８４．０

相关系数（ｒ）

１．００００
０．９９９９

１．００００

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

表３ 慢粒灵颗粒／胶囊中３种黄酮类成分含量测定结果（ｍｇ／ｇ）

表１ ３种成分线性关系考察结果牗ｎ＝３牘

记录色谱峰面积。结果羟基红花黄色素Ａ、６－羟基山柰
酚－３－Ｏ－β－葡萄糖苷和红花黄色素 Ｂ峰面积的
ＲＳＤ分别为 １．９８％，２．３２％，２．５６％（ｎ＝６），表明供试
品溶液在２４ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取慢粒灵颗粒（批号为２０１９０３２０），依
法制备供试品溶液 ６份，按拟订色谱条件分别进样测
定。结果羟基红花黄色素 Ａ、６－羟基山柰酚 －３－Ｏ－
β－葡萄糖苷和红花黄色素Ｂ的平均含量分别为６．０８，
０．６６，２．１６ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为２．０１％，１．５２％，１．３６％牗ｎ＝６牘，
表明方法重复性良好。

加样回收试验：取羟基红花黄色素 Ａ２８．６２ｍｇ、
６－羟基山柰酚－３－Ｏ－β－葡萄糖苷 ９．７３ｍｇ，精密
称定，置同一１０ｍＬ容量瓶中，加２５％甲醇溶解稀释至刻
度，作为待加溶液１；取红花黄色素Ｂ８．２８ｍｇ，精密称定，
置２５ｍＬ容量瓶中，加２５％甲醇溶解并稀释至刻度，作为
待加溶液２；取已知含量的慢粒灵颗粒６份，精密称定，每
份０．５ｇ，置具塞锥形瓶中，向上述６份样品中分别加入上
述待加溶液１和待加溶液２各１ｍＬ，依法制备供试品溶
液，按拟订色谱条件进样测定，并计算回收率。结果见表２。
２．２．４ 样品含量测定

取 ３批慢粒灵颗粒 ／胶囊，依法制备供试品溶液，
按拟订色谱条件进样测定，结果见表３。
３ 讨论

３．１ 指标成分选择
预试验中，首先采用 ＴＬＣ法对方中君药莪术和三

棱进行薄层鉴别，结果发现二者相同成分较多，阴性成

分互相有干扰，通过调整展开剂比例和不同的供试品制

备方法均未能排除干扰，因此未将君药列入本研究。方中

青黛的主要成分靛玉红具有消炎、抗肿瘤等药理活性，故

选择ＴＬＣ法进行鉴别控制；红花有活血化瘀、消炎、抗肿瘤
的功效，其中以黄酮类成分羟基红花黄色Ａ、６－羟基山柰
酚－３－Ｏ－β－葡萄糖苷和红花黄色素 Ｂ含量较高，因
此，选择上述３种成分为指标成分进行含量测定。
３．２ 供试品溶液制备方法选择

首先考察不同提取溶剂（水、２５％甲醇、７５％甲醇和
甲醇）的影响，结果发现甲醇作为提取溶剂时，羟基红花


