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香芍散结口服液是中国人民解放军陆军军医大学

大坪医院药剂科王林丽主任中药师根据中医理论，经多

年基础科研和临床实践研制而成的中药制剂，为我院非

标准中药制剂犤１犦，由香附、当归、丹参、白芍等中药组方，

具有疏肝解郁、养血柔肝、活血化瘀、理气止痛、清热散

结等功效，对乳腺增生症、男性乳腺发育症有明显疗效。

本研究中采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对方中白芍、当归、丹
参、香附进行定性鉴别，采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测
定方中白芍主要活性成分芍药苷的含量，以控制该制剂

的质量。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｌｉｅｎｔ１２００型高效液相色谱仪（美国安捷伦公

司）；ＳＨＺ－Ｄ（Ⅲ）型循环水式真空泵（巩义市予华仪器
有限责任公司）；ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＴ２５Ｓ型电子分析天平（赛多
利斯科学仪器有限公司，精度为十万分之一）；ＫＱ－５０Ｂ型
超声波清洗仪（昆明市超声仪器有限公司，功率为

５００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）；双槽层析缸；硅胶Ｇ薄层板（青
岛海洋化工厂分厂，规格为１００ｍｍ×２００ｍｍ）。

１．２ 试药
芍药苷对照品（批号为 １１０７３６－２０１４３８，含量为

９６．４％），阿魏酸对照品（批号为 １１０７７３－２０１３１３），当
归对照药材（批号为１２０９２７－２０１０１４），原儿茶醛（批号
为 １１０８１０－２０１００７），α－香附酮（批号为 １１０７４８－
２０１５１３），均购自中国食品药品检定研究院；香芍散结口
服液（医院制剂，批号分别为１７０１０４，１７０２２４，１７０３２４）；
甲醇为色谱纯；水为超纯水；其他试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 薄层色谱鉴别
白芍：取样品 ２０ｍＬ，分别用 ２０ｍＬ水饱和正丁醇

提取 ３次，合并提取液，水浴蒸干，残渣加２ｍＬ乙醇溶
解，作为供试品溶液。再取缺白芍的样品药材，同法制备

阴性对照品溶液。另取芍药苷对照品，精密称定，用甲醇

制成质量浓度为１ｍｇ／ｍＬ的溶液，作为对照品溶液。吸
取上述溶液各 １０μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，
以二氯甲烷 －乙酸乙酯 －甲醇 －水（４０∶５∶１０∶０．２，
Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 ５％香草
醛硫酸溶液，于 １０５℃加热至斑点显色清晰。供试品溶

香芍散结口服液质量标准研究
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（中国人民解放军陆军军医大学大坪医院药剂科，重庆 ４０００４２）
摘要：目的 建立香芍散结口服液的质量控制方法。方法 采用薄层色谱法定性鉴别处方中当归、白芍、丹参、香附，采用高效液

相色谱法测定白芍中主要成分芍药苷的含量。结果 薄层色谱图斑点清晰，阴性对照无干扰。芍药苷进样质量浓度在
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简单，专属性强，结果准确、可靠，可有效控制香芍散结口服液的质量。
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１ ２ ３ ４ ６１ ２ ３ ４ ５ ６ ３ ７ １ ２ ６ ３ ２ ４ ６

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

１，２，４，５．供试品溶液 ３．对照品溶液 ６．阴性对照品溶液 ７．对照药材溶液

Ａ．芍药 Ｂ．丹参 Ｃ．当归 Ｄ．香附
图１ 薄层色谱图

·质量研究·
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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。详见图１Ａ。
丹参：取样品３０ｍＬ，分别用２５ｍＬ乙醚萃取２次，

合并提取液，水浴蒸干，用无水乙醇 １ｍＬ溶解残渣，作
为供试品溶液。再取缺丹参的样品药材，同法制备阴性

对照品溶液。另取原儿茶醛对照品，精密称定，加乙醇制

成质量浓度为１ｍｇ／ｍＬ的溶液，作为对照品溶液。吸取
上述溶液各１０μＬ，分别点于同一羧甲基纤维素钠硅胶Ｇ
薄层板上，以二氯甲烷－甲醇－无水甲酸（１０∶０．８∶０．２，
Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 ２％ 间苯三
酚无水乙醇硫酸（１∶１）混合溶液。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。详见图１Ｂ。
当归：取样品 １０ｍＬ，加 ２０ｍＬ水饱和乙酸乙酯处

理，提取液水浴蒸干，残渣用无水乙醇 １ｍＬ溶解，作为
供试品溶液。再取缺当归的样品药材，同法制备阴性对

照品溶液。另取阿魏酸对照品，精密称定，加乙醇制成质

量浓度为１ｍｇ／ｍＬ的溶液，作为对照品溶液。吸取上述
溶液各 １０μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以正己
烷－乙酸乙酯 －甲酸（２∶１∶０．５，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，
展开，取出，晾干，喷以 ５％香草醛硫酸溶液，在 １０５℃
加热至斑点显色清晰。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。详见图１Ｃ。
香附：取样品 ２０ｍＬ，置 １００ｍＬ容量瓶中，加甲醇

３０ｍＬ，超声 ３０ｍｉｎ，滤过，水浴蒸干，残渣用甲醇 １ｍＬ
溶解，作为供试品溶液。再取缺香附的样品药材，同法制

备阴性对照品溶液。另取α－香附酮对照品，精密称定，
用乙酸乙酯制成质量浓度为１ｍｇ／ｍＬ的溶液，作为对照
品溶液。吸取上述溶液各 １０μＬ，分别点于同一硅胶
ＧＦ２５４上，以二氯甲烷－乙酸乙酯－甲醇－甲酸（１０∶２∶２∶
０．１，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光
灯（２５４ｎｍ）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的黄色斑点，阴性对照无干

扰。详见图１Ｄ。
２．２ 含量测定
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：乙腈－０．１％磷酸溶液（１５∶８５，Ｖ／Ｖ）；柱温：室
温；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１０ｍＬ；检测波长：２３０ｎｍ。
２．２．２ 溶液制备

取干燥至恒重的芍药苷对照品适量，精密称定，加甲

醇溶解，定容至５０ｍＬ容量瓶中，制成质量浓度为５０μｇ／ｍＬ
的对照品溶液。精密吸取５ｍＬ，置５０ｍＬ容量瓶中，加稀
乙醇 ３０ｍＬ，超声处理（功率为 ２５０Ｗ，频率为 ５０ｋＨｚ）
３０ｍｉｎ，放冷，加稀乙醇稀释至刻度，取续滤液作为供试品
溶液。按处方组成精密量取缺白芍药材的香芍散结口服液

阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

空白干扰试验：取 ２．２．２项下 ３种溶液，按拟订色
谱条件进样检测，对照品芍药苷溶液色谱的保留时间约

５ｍｉｎ，供试品溶液色谱中的芍药苷与其他成分达基线
分离，分离较好，阴性对照无干扰。色谱图见图２。

线性关系考察：取芍药苷对照品２４．９４ｍｇ，精密称
定，置 １００ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，静
置，即得质量浓度为 ０．２４９４ｍｇ／ｍＬ的芍药苷贮备溶
液，精密吸取上述贮备溶液适量，置１０ｍＬ容量瓶中，加甲
醇稀释至刻度，配制成７个不同质量浓度的梯度对照品
溶液（０．００７４８２，０．０２４９４，０．０４９９８，０．０７４８２，０．０９９７６，
０．１４９６４，０．２４９４０ｍｇ／ｍＬ），依次测定。以质量浓度
（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回
归方程 Ｙ＝４０４８５Ｘ＋８０．７７５，Ｒ２＝０．９９８３牗ｎ＝７）。结
果表明，芍药苷质量浓度在０．００７４８２～０．２４９４ｍｇ／ｍＬ
范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密量取对照品溶液 １０μＬ，按拟订
色谱条件重复进样６次。结果峰面积的 ＲＳＤ为０．７２％
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样品含量（ｍｇ）

２．３２５
２．３２５
２．３２５
２．３２５
２．３２５
２．３２５
２．３２５
２．３２５
２．３２５

加入量（ｍｇ）

１．３９７
１．３９７
１．３９７
２．３１９
２．３１９
２．３１９
３．２４２
３．２４２
３．２４２

测得量（ｍｇ）

３．６８４
３．６８８
３．６７８
４．６４２
４．６４５
４．６４０
５．５５３
５．５４７
５．５５６

回收率（％）

９７．２８
９７．５７
９６．８５
９９．９１
１００．０４
９９．８３
９９．５７
９９．３８
９９．６６

Ｘ（％）

９８．９０

ＲＳＤ（％）
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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 高效液相色谱图

表１ 芍药苷加样回收试验结果（ｎ＝９）

表２ ３批样品中芍药苷含量测定结果（ｎ＝３）

批号

１７０１０４
１７０２２４
１７０３２４

平均含量（ｍｇ／ｍＬ）

０．９３
０．６７
０．９４

ＲＳＤ（％）

１．５１
０．９４
１．７０

（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
稳定性试验：取同一供试品溶液（批号为１７０１０４），

分别于 ０，１，２，４，８，１２ｈ时按拟订色谱条件进样测定。
结果峰面积的 ＲＳＤ为０．４９％（ｎ＝６），表明供试品溶液
在１２ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取样品（批号为 １７０１０４）５份，依法平
行制备供试品溶液，并按拟订色谱条件进样测定样品中

芍药苷的平均含量。结果平均含量为 ０．６２ｍｇ／ｍＬ，峰
面积的 ＲＳＤ为１．１７％（ｎ＝５），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（批号为

１７０１０４）２．５ｍＬ，置５０ｍＬ容量瓶中，按低、中、高浓度分
别精密加入芍药苷对照品溶液（０．２４９４ｍｇ／ｍＬ）５．６，
９．３，１３．０ｍＬ，依法平行制备３份供试品溶液，按拟订色
谱条件进样测定，并计算回收率。结果见表１。

定量限测定：取芍药苷对照品溶液（０．００７４８２ｍｇ／ｍＬ）
适量，置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，制备成不
同质量浓度的梯度对照品溶液，依法进样测定，取芍药

苷信噪比牗Ｓ／Ｎ牘为１０∶１时的质量浓度作为定量限，结
果为０．１９４１μｇ／ｍＬ。
２．２．４ 样品含量测定

取３批样品，每批３份，依法制备供试品溶液，按拟
订色谱条件进样测定，并计算香芍散结口服液中芍药苷

的含量。结果见表２。
３ 讨论

香芍散结口服液是临床验方，疗效确切，但缺乏内

在质量控制方法，制剂质量稳定性难以保障，可能会影

响其临床疗效的稳定。该制剂含１４味中药，成分复杂，
干扰多，给质量控制方法的建立带来一定困难。选取方

中的主药香附、当归、丹参、白芍进行ＴＬＣ鉴别，通过系
统的样品预处理，展开剂优化，并均做阴性对照试验。结

果表明，各药材的主要薄层斑点均不受其他药材干扰，

经方法学考察验证，表明该方法专属性强，重复性好，可

用于方中主要药材香附、当归、丹参、白芍的定性鉴别。

白芍是香芍散结口服液中的主药，而芍药苷是白芍

主要活性成分，药理作用多样，具有抗炎、镇痛、抗菌、抗

氧化、抗癌、抗抑郁和抗肝纤维化等功效，对自身免疫性

疾病、心脑血管疾病和神经退行性疾病也能起到改善和

治疗作用犤２－５犦，是香芍散结口服液发挥疏肝解郁、理气

止痛等功效的重要物质基础，故选择芍药苷作为香芍散

结口服液质量控制定量指标成分。通过样品预处理、色

谱柱选择和流动相优化等建立了该制剂中芍药苷的定

量分析方法。查阅文献犤６－１５犦，本研究中建立的方法在
柱效和分离度方面均得到了优化，简便快捷，准确度较

高，可为香芍散结口服液质量标准的提升奠定基础。
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