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高效液相色谱法同时检测安神补脑胶囊中２，３，５，４′－四羟
基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷含量

江 勋，彭婷婷，周 峰
（湖南省衡阳市市场监督检验检测中心，湖南 衡阳 ４２１００１）

摘要：目的 建立同时测定安神补脑胶囊中２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷含量的高效液相色谱法。
方法 色谱柱为 ＳｈｉｍａｄｚｕＳｈｉｍ－ｐａｃｋＶＰ－ＯＤＳＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈（Ａ）－水（Ｂ）梯度洗脱（０～１１ｍｉｎ时

２０％Ａ，１１～１２ｍｉｎ时２０％Ａ～３６％Ａ，１２～２４ｍｉｎ时 ３６％Ａ，２４～２５ｍｉｎ时 ３６％Ａ～２０％Ａ，２５～３０ｍｉｎ时 ２０％Ａ），流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，
检测波长为 ３５０ｎｍ，柱温为３５℃，进样量为 １０μＬ。结果 ２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷质量浓度
分别在 １６．７９～２５１．８４μｇ／ｍＬ（ｒ＝１．００００）和 ４．９８～７４．５２μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９）范围内与峰面积线性关系良好；平均回收率分别为
９７．９５％和 ９８．７５％，ＲＳＤ分别为 １．４８％和 １．８３％（ｎ＝９）。结论 该方法可用于安神补脑胶囊中 ２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯 －２－
Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷的含量测定。市售不同厂家的产品中两者含量差异较大，提升质量标准对其质量控制很有必要。
关键词：安神补脑胶囊；２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷；淫羊藿苷；高效液相色谱法；含量测定
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ｔｈｅｉｒｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌ．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＡｎｓｈｅｎＢｕｎａｏＣａｐｓｕｌｅｓ；２，３，５，４′－ｔｅｔｒａｈｙｄｒｏｘｙｓｔｉｌｂｅｎｅ－２－Ｏ－β－Ｄｇｌｕｃｏｓｉｄｅ；ｉｃａｒｉｉｎ；ＨＰＬＣ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

安神补脑胶囊是由鹿茸、制何首乌、淫羊藿、干姜、

甘草、大枣经提取后加维生素Ｂ１组成的复方制剂，具有
生精补髓、益气补血、健脑安神的功效，用于肾精不足、

气血两亏所致失眠、健忘、头晕、神经衰弱等症犤１犦，临床

应用广泛，疗效较好，且安全性好。全国仅有４家药品生
产企业具备批准文号（分别为国家食品药品监督管理

局 标 准 ＹＢＺ１５３２２００９，ＹＢＺ０２５４２００９，ＹＢＺ０６７６２００９，
ＹＢＺ０８４５２００９），但其质量标准不一，均以２，３，５，４′－四

·质量研究·
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１．２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷 ２．淫羊藿苷

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．缺何首乌阴性对照品溶液 Ｄ．缺淫羊藿阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图
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羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷的含量测定作
为处方中制何首乌的质控指标。方中制何首乌和淫羊藿

为君药。淫羊藿始载于《神农本草经》，具有补肾壮阳、强

筋健骨、祛风除湿等功效，可用于增强免疫力、治疗骨质

疏松、改善心肺功能犤２－４犦，约有５５种，我国有４５种犤５犦，其

中４种收录于２０１５年版《中国药典牗一部牘》，分别为淫羊
藿 ＥｐｉｍｅｄｉｕｍＢｒｅｖｉｃｏｒｎｕＭａｘｉｍ、箭叶淫羊藿 Ｅｐｉｍｅｄｉｕｍ
Ｓａｇｉｔｔａｔｕｍ（Ｓｉｅｂ．ｅｔＺｕｃｃ．）Ｍａｘｉｍ、柔毛淫羊藿 Ｅｐｉｍｅｄｉｕｍ
ＰｕｂｅｓｃｅｎｓＭａｘｉｍ、朝鲜淫羊藿 ＥｐｉｍｅｄｉｕｍＫｏｒｅａｎｕｍＮａｋａｉ
的干燥叶，性辛、温，味甘，补肾阳，强筋骨，祛风湿犤６犦。

不同品种、产地、采收季节的淫羊藿中的指标性功效

成分淫羊藿苷含量差异较大犤７－８犦，可能导致不同厂家

不同批次产品的疗效差异。为了能更有效地对安神补

脑胶囊进行质量控制，本研究中把单一指标定量控制

提高到同时控制 ２个指标成分的含量，建立同时测定
安神补脑胶囊中 ２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯 －２－
Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷含量的高效液相色谱
（ＨＰＬＣ）法犤９犦。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＳｈｉｍａｄｚｕＬＣ－２０ＡＴ型液相色谱仪，ＳＰＤ－Ｍ２０Ａ型

检测器，均购自日本岛津公司；ＡＥ２４０Ｓ型电子分析天平
（瑞士梅特勒－托利多集团公司，精度为十万分之一）；
ＤＫ－６１５ＨＴ型超声波清洗仪（深圳市得康洗净电器有限
公司，功率为３６０Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷
对照品（批号为１１０８４４－２０１８１４，纯度为９１．０％），淫羊藿
苷对照品（批号为１１０７３７－２０１５１６，纯度为９４．２％），均购
自中国食品药品检定研究院；安神补脑胶囊（江苏晨牌药

业集团股份有限公司，批号分别为 １８０４１５２，１８０５２３，
１８０７０９２，１９０１０７２，１９０３０８２，１９０４０１２，１９０７１２２；江西南昌
桑海制药有限责任公司，批号分别为 １８１００７，１８１２０９，
１９０１２０，１９０２４７；亚宝药业集团股份有限公司，批号为
１９０３０１）；乙腈（色谱纯，批号为Ｎ９ＣＡ１Ｈ），甲醇（色谱纯，
批号为 Ｔ３ＡＧ１Ｈ），均购自美国 ＨｏｎｅｙＷｅｌｌ公司；水为
屈臣氏蒸馏水，其他试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱：ＳｈｉｍａｄｚｕＳｈｉｍ－ｐａｃｋＶＰ－ＯＤＳＣ１８柱（２５０ｍｍ×

４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－水（Ｂ），梯度洗脱
（０～１１ｍｉｎ时 ２０％Ａ，１１～１２ｍｉｎ时 ２０％Ａ～３６％Ａ，
１２～２４ｍｉｎ时 ３６％Ａ，２４～２５ｍｉｎ时 ３６％Ａ～２０％Ａ，
２５～３０ｍｉｎ时 ２０％Ａ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：
３５０ｎｍ；柱温：３５℃；进样量：１０μＬ。理论板数按２，３，５，
４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊
藿苷峰计均不低于１００００。在此色谱条件下，２，３，５，４′－四
羟基二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷与
其他组分均能达到基线分离，色谱图见图１。
２．２ 溶液制备

取 ２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡
萄糖苷和淫羊藿苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每

１ｍＬ含２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄
糖苷２５１．８４μｇ、淫羊藿苷７４．５２μｇ的混合对照品溶液。
取样品０．２５ｇ，置具塞锥形瓶中，精密加入稀乙醇５０ｍＬ，
密塞，称定质量，超声（功率为３００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）处理
３０ｍｉｎ，取出，放冷，再称定质量，用稀乙醇补足减失的质
量，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液。按标准中的处

方量及制备方法，分别制备不含制何首乌、淫羊藿的样品，

按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
阴性干扰试验：取 ２．２项下 ３种溶液，按拟订色谱

条件进样测定。色谱图见图１。
线性关系考察：分别取对照品溶液适量，加甲醇稀

释成含 ２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡
萄糖苷 １６．７９，３３．５８，６７．１６，１３４．３２，１６７．９０，２０１．４７，
２５１．８４μｇ／ｍＬ和淫羊藿苷 ４．９８，９．９３，６．６２，１９．８６，
４９．６８，５９．６１，７４．５２μｇ／ｍＬ的系列溶液，按拟订色谱条
件进样测定，分别以对照品溶液的质量浓度（Ｘ）为横坐
标、色谱峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归方
程。结果见表１。

定量限和检测限确定：精密量取对照品溶液，用甲醇

依次稀释至由高到低的溶液，测得 ２，３，５，４′－四羟基
二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷的检测
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成分

Ｇ
Ｉ

回归方程

Ｙ＝９２７９．３Ｘ－１６２６１
Ｙ＝１１４０６Ｘ－１４７３．９

ｒ

１．００００
０．９９９９

线性范围

（μｇ／ｍＬ）

１６．７９～２５１．８４
４．９８～７４．５２

检测限

（μｇ／ｍＬ）

０．２７９８
０．０８２８

定量限

（μｇ／ｍＬ）

０．８３９５
０．２４８４

批号

１８０４１５２
１８０５２３
１８０７０９２
１９０１０７２
１９０３０８２
１９０４０１２

Ｇ
１２．９５３２
１０．３６８５
１２．０３３２
１１．０３５８
１１．２６８５
１２．００１４

Ｉ
２．３６５１
２．４１４１
１．０４９２
２．３６５４
１．６９８５
２．０５８７

批号

１９０７１２２
１８１００７
１８１２０９
１９０１２０
１９０２４７
１９０３０１

Ｇ
１２．２５６３
９．６９８５
９．２７３４
１０．５８６３
１０．１４７５
１１．６５９５

Ｉ
２．３６５４
５．０１２３
５．５９７４
４．９８６５
４．２１５５
２．０８０１

０．２４８２
０．２５０１
０．２５０９
０．２４９６
０．２５１３
０．２４８９
０．２５０２
０．２５１７
０．２５０６

Ｇ
３．２２０５
３．２４５２
３．２５５５
３．２３８７
３．２６０７
３．２２９６
３．２４６５
３．２６５９
３．２５１６

Ｉ
０．２４６６
０．２４８５
０．２４９３
０．２４８０
０．２４９７
０．２４７３
０．２４８６
０．２５０１
０．２４９０

Ｇ
１．２１７５
１．２１７５
１．２１７５
２．４３４９
２．４３４９
２．４３４９
３．６５２４
３．６５２４
３．６５２４

Ｉ
０．１００６
０．１００６
０．１００６
０．２０１１
０．２０１１
０．２０１１
０．３０１７
０．３０１７
０．３０１７

Ｇ
４．４０７９
４．４１９８
４．４１７５
５．６４３１
５．６１８５
５．６３２２
６．８９１４
６．８８７５
６．８６５３

Ｉ
０．３４５９
０．３４５６
０．３４６２
０．４５１２
０．４４５５
０．４５０３
０．５４５７
０．５５３５
０．５４７１

Ｇ
９７．５３
９６．４８
９５．４４
９８．７５
９６．８３
９８．６７
９９．７９
９９．１６
９８．９４

Ｉ
９８．７１
９６．５２
９６．３２
１０１．０４
９７．３６
１００．９４
９８．４８
１００．５６
９８．８１

Ｇ

９７．９５

Ｉ

９８．７５

Ｇ

１．４８

Ｉ

１．８３

表１ 线性关系、定量限和检测限考察结果

注：Ｇ为２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖
苷，Ｉ为淫羊藿苷，下表同。

限（Ｓ／Ｎ＝３）和定量限（Ｓ／Ｎ＝１０）。结果见表１。
精密度试验：精密吸取同一对照品溶液 １０μＬ，按

拟订色谱条件连续进样 ５次。结果 ２，３，５，４′－四羟基
二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷色谱峰
面积的 ＲＳＤ分别为 ０．４７％和 ０．６１％（ｎ＝５），表明仪
器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为１８０７０９２）适量，分别于

配制后０，４，８，１２，１８，２４ｈ时按拟订色谱条件进样测定。结
果２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷
和淫羊藿苷色谱峰峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０．４１％和
０．６２％（ｎ＝６），表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。

重复性试验：精密称取同一批（批号为１８０７０９２）样
品 ６份，分别依法制备供试品溶液，进样测定。结果 ２，
３，５，４′－四羟基二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和
淫羊藿苷峰面积的 ＲＳＤ分别为０．８７％和０．９５％（ｎ＝６），
表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的同一批（批号为

１８０７０９２）样品 ９份，分别精密加入 ２，３，５，４′－四羟基
二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷对照品
适量，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定，

计算回收率。结果见表２。

表３ 安神补脑胶囊成分定量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝１２）

样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）
取样量（ｇ）

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝９）

２．４ 样品含量测定
取样品约 ０．２５ｇ，精密称定，依法制备供试品溶

液。分别精密吸取对照品溶液和样品溶液各 ２０μＬ，
注入液相色谱仪，平行测定 ２次，计算 ２，３，５，４′－四
羟基二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷
含量。结果见表 ３。

３ 讨论

３．１ 测定波长选择
紫外吸收图谱显示，２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－

２－Ｏ－β－Ｄ葡萄糖苷和淫羊藿苷最大吸收波长分别
为 ３２０ｎｍ犤９犦和 ２７０ｎｍ犤６犦，但其色谱图中二者对应保留

时间处均有干扰峰存在。试验表明，在３５０ｎｍ波长处二
者均有良好吸收，且相应保留时间处无杂质峰干扰，故

选择３５０ｎｍ作为测定波长犤９犦。

３．２ 流动相选择
分别考察甲醇－水、乙腈－水、乙腈－０．１％磷酸溶

液的等度洗脱和梯度洗脱，结果仅乙腈－水梯度洗脱可
以同时对 ２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ
葡萄糖苷和淫羊藿苷的分离都达到满意效果，且流动相

本身干扰小，稳定、可靠，故选择乙腈－水梯度洗脱。
３．３ 提取方法选择

２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯 －２－Ｏ－β－Ｄ葡萄
糖苷和淫羊藿苷均在稀乙醇中有良好的溶解度，且提取

效果佳，干扰少，故选择稀乙醇为提取溶剂。分别考察了

提取时间为 ２０，３０，４０ｍｉｎ时二者的含量，结果 ３０ｍｉｎ
的提取效果最佳。

３．４ 样品分析
对收集到的 １２批不同厂家生产的样品进行检测，

发现 ２，３，５，４′－四羟基二苯乙烯－２－Ｏ－β－Ｄ葡萄
糖苷含量较接近，但淫羊藿苷含量差异较大。考虑不同
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