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瓜蒌当归降脂颗粒质量标准研究

李 媛，朱建勇，顾伟鹰，时扣荣，刘 娟，张春燕，罗 兰△

（上海中医药大学附属第七人民医院，上海 ２００１３７）
摘要：目的 建立瓜蒌当归降脂颗粒的质量标准。方法 采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对制剂中的当归、决明子、山楂进行定性鉴别；采用高效
液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定阿魏酸、橙黄决明素的含量，色谱柱为 ＡｇｌｉｇｅｎｔＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为０．１％磷酸溶液－甲
醇（梯度洗脱），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２８４ｎｍ，柱温为２５℃，进样量为１０μＬ。结果 当归、决明子、山楂的 ＴＬＣ图斑点清晰，
分离度好，阴性对照无干扰。精密度、重复性、稳定性试验结果的 ＲＳＤ均小于２．０％；阿魏酸、橙黄决明素进样量分别在０．０１～０．２０μｇ，

０．０２～０．４０μｇ范围内与峰面积线性关系良好；平均加样回收率分别为 １０１．８３％和１０５．１９％，ＲＳＤ分别为３．４７％和４．９０％（ｎ＝６）。
结论 所建立的质量标准可用于瓜蒌当归降脂颗粒的质量控制。

关键词：瓜蒌当归降脂颗粒；薄层色谱法；高效液相色谱法；阿魏酸；橙黄决明素；质量标准
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加工、炮制、储存过程中，应注意杯苋甾酮的不稳定性。

中药成分复杂，与疗效相关的多指标控制是中药质

量管理的必然发展趋势犤１３犦。本研究中在 ２０１５年版《中
国药典牗一部牘》筋骨草质量控制基础上，建立了 ＨＰＬＣ
波长切换法同时测定筋骨草中５种成分的含量，方法高
效、简便，可重复，可为筋骨草药材及其制剂质量控制提

供参考。
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紫外光灯下日光灯下

３ ５ ６

１．大黄酚对照品溶液 ２．橙黄决明素对照品溶液 ３．阿魏酸对照品溶液 ４．熊果酸对照品溶液 ５．供试品溶液 ６．阴性对照品溶液

Ａ．决明子 Ｂ．当归 Ｃ．山楂
图１ 薄层色谱图

１．ｃｈｒｙｓｏｐｈａｎｏｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ２．ａｕｒａｎｔｉｏ－ｏｂｔｕｓｉｎｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ３．ｆｅｒｕｌｉｃａｃｉｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ４．ｕｒｓｏｌｉｃａｃｉｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

５．ｔｅｓｔｍａｔｅｒｉａｌｓｏｌｕｔｉｏｎ ６．ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ．ＲａｄｉｘＡｎｇｅｌｉｃａｅｓｉｎｅｎｓｉｓ Ｂ．ＳｅｍｅｎＣａｓｓｉａｅｏｂｔｕｓｉｆｏｌｉａ Ｃ．ＦｒｕｃｔｕｓＣｒａｔａｅｇｕｓｐｉｎｎａｔｉｆｉｄｉａ

Ｆｉｇ．１ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

瓜蒌当归降脂方由当归、瓜蒌、泽泻、决明子、山楂

５味中药组方，为上海市名老中医叶景华教授的经验方，
临床应用２０余年，对高脂血症有显著疗效。其临床应用剂
型为汤剂，保质期短，口感欠佳，服用不便，且不便于贮存

和运输。运用现代技术将其剂型由汤剂改为颗粒剂，对于

该方的临床应用有积极意义。本研究中采用薄层色谱

（ＴＬＣ）法对制剂中当归、决明子、山楂进行定性鉴别，采用
高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定阿魏酸及橙黄决明素的含
量，为建立瓜蒌当归降脂颗粒的质量标准提供参考。现报

道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；
ＢＤ－Ⅱ型多功能紫外分析仪（北京启航博达有限公
司）；ＣＰ２２５Ｄ型电子天平（北京赛多利斯仪器有限公
司）；ＤＬ７２０－Ａ型超声清洗仪（上海之信仪器有限公
司）；ＨＷＳ２８型电热恒温水浴锅（上海一恒科学仪器有
限公司）；ＳＨＺ－ＤⅢ 型循环水式真空泵（郑州博科设备
有限公司）；ＤＮＧ－９１４０Ａ型电热恒温干燥箱（上海精宏
实验设备有限公司）；ＲＶ－１０型旋转蒸发仪（德国 ＩＫＡ
公司）。

１．２ 试药

瓜蒌当归降脂颗粒（医院制剂，批号分别为

２０１９０９０１，２０１９０９０２，２０１９０９０３）；熊果酸对照品（上海源
叶生物科技有限公司，批号为 Ｌ０３Ａ６Ｙ１，含量≥９８％）；

阿魏酸对照品（批号为１１０７７３－２０１６１４，含量≥９８％），
橙黄决明素对照品（批号为１１１９００－２０１６０５，含量≥９８％），
大黄酚（批号为１１０７９６－２０１９２２，含量≥９８％），均购于
中国食品药品检定研究院；甲醇为色谱纯，其余试剂均

为分析纯，水为超纯水；瓜蒌、当归、泽泻、决明子、山楂药

材均购于上海康桥药业有限公司，经上海市第七人民医院

药剂科副主任中药师公丕君鉴定为正品。

２ 方法与结果

２．１ 定性鉴别

决明子犤１－３犦：取样品 １０ｇ，加水 １００ｍＬ，超声（功率
６００Ｗ，频率 ４０ｋＨｚ，下同）处理３０ｍｉｎ，滤过，取续滤液
５０ｍＬ，加入盐酸 １ｍＬ，用 ５０ｍＬ水饱和正丁醇振摇提
取２次，合并正丁醇液，蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，
作为供试品溶液。取橙黄决明素、大黄酚对照品各适

量，加无水乙醇－乙酸乙酯（２∶１，Ｖ／Ｖ），制成质量浓度
均为 １ｍｇ／ｍＬ的单一对照品溶液。按瓜蒌当归降脂颗
粒处方工艺制备缺决明子的阴性样品，同法制成阴性对

照品溶液。按２０１５年版《中国药典（一部）》通则０５０２项
下方法试验，分别取上述４种溶液各２μＬ，分别点于同
一硅胶ＧＦ２５４薄层板上，以石油醚－丙酮（２∶１，Ｖ／Ｖ）为
展开剂，置氨蒸气饱和的展开缸内，展开，取出，晾干，置

紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视。结果供试品溶液色谱中，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１Ａ。
当归犤４－５犦：取样品１０ｇ，加水１００ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，
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时间（ｍｉｎ）

０～２０
２０～２５
２５～２８
２８～３１
３１～３５

Ａ（％）

７５→３０
３０→２０
２０

２０→７５
７５

Ｂ（％）

２５→７０
７０→８０
８０

８０→２５
２５

Ａ Ｂ Ｃ

１．阿魏酸 ２．橙黄决明素

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图２ 高效液相色谱图

１．ｆｅｒｕｌｉｃａｃｉｄ ２．ａｕｒａｎｔｉｏ－ｏｂｔｕｓｉｎ

Ａ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．２ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０

３０
２５
２０
１５
１０
５
０

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０

１６０
１４０
１２０
１００
８０
６０
４０
２０
０

１７５
１５０
１２５
１００
７５
５０
２５
０

１

２

ｔ／ｍｉｎ

１ ２

ｔ／ｍｉｎ ｔ／ｍｉｎ
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表１ 流动相梯度洗脱程序

Ｔａｂ．１ Ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｐｒｏｇｒａｍｓｏｆｔｈｅｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅ

滤过，取续滤液 ５０ｍＬ，加入盐酸１ｍＬ，用 １００ｍＬ二氯
甲烷振摇提取２次，合并萃取液，蒸干，残渣加１ｍＬ甲
醇使溶解，作为供试品溶液。取阿魏酸对照品，加甲醇制

成质量浓度为 １ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。按瓜蒌当归降
脂颗粒处方工艺制备缺当归的阴性样品，同法制成阴性

对照品溶液。按２０１５年版《中国药典（一部）》通则０５０２项
下方法试验，分别取上述３种溶液各２μＬ，分别点于同
一硅胶 ＧＦ２５４薄层板上，以石油醚 －二氯甲烷－乙酸乙
酯 －甲酸（４∶２∶２∶０．１，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，置氨蒸
气饱和的展开缸内，展开，取出，晾干，置紫外光灯

（３６５ｎｍ）下检视。结果供试品溶液色谱中，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。
山楂 犤６－８犦：取样品 １０ｇ，加水 １００ｍＬ，超声处理

３０ｍｉｎ，滤过，取续滤液５０ｍＬ，用石油醚振摇提取２次，
每次 １００ｍＬ，合并萃取液，蒸干，残渣加甲醇 １ｍＬ使
溶解，作为供试品溶液。取熊果酸对照品，加甲醇制

成质量浓度为１ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。按瓜蒌当归降
脂颗粒处方工艺制备缺山楂的阴性样品，同法制成阴性

对照品溶液。按２０１５年版《中国药典（一部）》通则０５０２项
下方法试验，分别取上述３种溶液各２μＬ，分别点于同
一硅胶 ＧＦ２５４薄层板上，以甲苯 －乙酸乙酯 －甲酸
（２０∶４∶０．５，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，置氨蒸气饱和的展开
缸内，展开，取出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，１０５℃加
热至斑点显色清晰，置日光灯下及紫外光灯（３６５ｎｍ）下检
视。结果供试品溶液色谱中，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１Ｃ。
２．２ 含量测定

２．２．１ 色谱条件犤９－１４犦

色谱柱：ＡｇｌｉｇｅｎｔＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：０．１％磷酸溶液（Ａ）－甲醇（Ｂ），梯度洗脱（洗脱
程序见表 １）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２８４ｎｍ；进

样量：１０μＬ；柱温：２５℃。

２．２．２ 溶液制备

精密称取阿魏酸、橙黄决明素对照品各适量，加５０％
甲醇溶解，制成阿魏酸、橙黄决明素质量浓度分别为

１０，２０μｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。取样品约１．５ｇ，精密
称定，加入５０％甲醇２５ｍＬ，超声处理１０ｍｉｎ，放冷至室
温，补足减少的体积，经 ０．４５ｍｍ微孔滤膜滤过，取续
滤液，即得供试品溶液。按瓜蒌当归降脂颗粒处方工艺

制备缺当归、决明子的阴性样品，按供试品溶液制备方

法制成阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性试验：取 ２．２．２项下 ３种溶液各适量，按
２．２．１项下色谱条件进样测定，记录色谱图，见图 ２。结
果显示，阴性对照品溶液在与阿魏酸、橙黄决明素对照

品溶液相同保留时间处无干扰峰，表明专属性良好。

线性关系考察：分别精密量取２．２．２项下混合对照
品溶液１，２．５，５，１０，１５，２０μＬ，按２．２．１项下色谱条件
进样测定，记录峰面积。以待测成分进样量（Ｘ，μＬ）为横
坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得阿魏酸、橙
黄决明素回归方程 Ｙ１＝１６３８．５４２６Ｘ１＋１．４１５６（ｒ１＝
０．９９９７），Ｙ２＝８１９．２７１３Ｘ２＋１．４１５６（ｒ２＝０．９９９７）。结
果，阿魏酸、橙黄决明素进样量分别在 ０．０１～０．２０μｇ
和０．０２～０．４０μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．２．２项下混合对照品溶液适量，
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待测成分

阿魏酸

橙黄决明素

样品含量（ｍｇ）

０．０１１０
０．０１１０
０．０１１０
０．０１１０
０．０１１０
０．０１１０
０．０６００
０．０６００
０．０６００
０．０６００
０．０６００
０．０６００

加入量（ｍｇ）

０．０１００
０．０１００
０．０１００
０．０１００
０．０１００
０．０１００
０．０６００
０．０６００
０．０６００
０．０６００
０．０６００
０．０６００

测得量（ｍｇ）

０．０２１６
０．０２１３
０．０２１５
０．０２０６
０．０２１０
０．０２１１
０．１２１８
０．１２３５
０．１２３４
０．１２００
０．１２８８
０．１２１２

回收率（％）

１０６．００
１０３．００
１０５．００
９６．００
１００．００
１０１．００
１０３．００
１０５．８３
１０５．６７
１００．００
１１４．６７
１０２．００

Ｘ（％）

１０１．８３

１０５．１９

ＲＳＤ（％）

３．４７

４．９０

批号

２０１９０９０１
２０１９０９０２
２０１９０９０３

阿魏酸

０．２１９
０．２１９
０．２１８

橙黄决明素

１．２５
１．２５
１．２５

表３ 样品中阿魏酸、橙黄决明素含量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）
Ｔａｂ．３ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｆｅｒｕｌｉｃａｃｉｄａｎｄａｕｒａｎ

ｔｉｏ－ｏｂｔｕｓｉｎｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）
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按 ２．２．１项下色谱条件连续进样测定 ６次，记录峰面
积。结果阿魏酸、橙黄决明素峰面积的 ＲＳＤ分别为
０．２５％和０．５０％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 ２．２．２项下供试品溶液适量，分别
于室温下放置０，２，１０，１８，２４ｈ时按２．２．１项下色谱条
件进样测定。结果，阿魏酸、橙黄决明素峰面积的 ＲＳＤ
分别为１．９２％和 ０．９９％（ｎ＝５），表明供试品溶液在室
温放置２４ｈ内基本稳定。

重复性试验：称取样品（批号为２０１９０９０１）适量，精
密称定，按 ２．２．２项下方法制备供试品溶液，再按
２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算含
量。结果阿魏酸、橙黄决明素平均含量分别为１．６７％和
６．０９％，ＲＳＤ分别为 ０．３７％和 ０．３４％（ｎ＝６），表明方
法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

２０１９０９０１）适量，共６份，分别加入一定质量浓度的对照
品溶液，按 ２．２．２项下方法制备供试品溶液，再按
２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算回
收率。结果见表２。

２．２．４ 样品含量测定

取 ３批样品各适量，分别按 ２．２．２项下方法制备
供试品溶液，再按 ２．２．１项下色谱条件进样测定，平
行测定 ３次，记录峰面积，并计算样品含量。结果见
表 ３。
３ 讨论

本研究中当归、决明子、山楂的 ＴＬＣ鉴别主要参
考２０１５年版《中国药典（一部）》的方法犤１５犦。当归的 ＴＬＣ
鉴别中，药典采用乙醚提取当归药材中的阿魏酸，在样

品的制备过程中考虑到安全性及阿魏酸的物理性质，先

用盐酸调酸性，再用二氯甲烷分步萃取，作为供试品溶

液。药典以环己烷－二氯甲烷－乙酸乙酯－甲酸（４∶１∶

１∶０．１，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，本研究中采用应用范围
较广的石油醚代替环己烷，并将比例调整为 ４∶２∶２∶
０．１牗Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ牘，荧光斑点显色清晰，分离度效果较
好。决明子的 ＴＬＣ鉴别中，药典采用乙醚提取，后以三
氯甲烷溶解。鉴于２种试剂的安全性差，以及结合橙黄
决明素的物理性质，本研究中采用正丁醇提取，制备供

试品溶液，结果表明该制备方法可行，效果良好。山楂的

ＴＬＣ鉴别中，预试验中分别用乙酸乙酯和石油醚萃取，
前者干扰杂质较多不易分离，而采用石油醚萃取后制备

供试品溶液，效果较好。

初期根据处方中药材的化学成分及药理作用对含

量测定指标进行选择。瓜蒌药材中 ３，２９－二苯甲酰栝
楼仁三醇，泽泻药材中 ２３－乙酰泽泻醇 Ｂ的溶解性较
差犤１６犦，不适合作为该制剂的质量控制指标，故选择当归

药材中的阿魏酸及决明子药材中的橙黄决明素作为检

测指标。

ＨＰＬＣ法测定含量方面，本研究中采用同一波长，
同时检测 ２种成分的方法 犤１７犦，梯度洗脱时间设定在

４０ｍｉｎ时２种成分保留时间相差较大，峰形良好且分离
度佳，各组分互不干扰，方法简单、易行，结果可靠。

样品中橙黄决明素的含量为１．２５ｍｇ／ｇ，虽略超线
性范围，但因橙黄决明素的线性关系良好，仍认为制备

的样品稳定。

本研究中建立了瓜蒌当归降脂颗粒中 ３种药材的
ＴＬＣ定性鉴别方法和２种有效成分的含量测定方法，方
法简便可行，灵敏度高，准确度高，重复性好，可用于瓜

蒌当归降脂颗粒的质量控制。
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