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彝心康胶囊质量标准提升研究
覃媛媛 １，杨宗荣 ２，罗艳珠 １，温吉星 １

（１．云南省楚雄彝族自治州食品药品检验所，云南 楚雄 ６７５０００； ２．云南龙发制药股份有限公司，云南 楚雄 ６７５０００）
摘要：目的 提升彝心康胶囊的质量标准。方法 采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对彝心康胶囊中的鸡血藤、灯盏细辛进行定性鉴别；采用高效液
相色谱（ＨＰＬＣ）法同时测定虎杖中虎杖苷和灯盏细辛中野黄芩苷的含量，色谱柱为 ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＳＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），
流动相为乙腈 －０．２％磷酸溶液（１４∶８６，Ｖ／Ｖ），流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为 ３３５ｎｍ，柱温为 ３５℃，进样量为 １０μＬ。结果 鸡血

藤、灯盏细辛的 ＴＬＣ图特征斑点显色清晰，分离度好，阴性对照无干扰。虎杖苷、野黄芩苷质量浓度分别在 ０．１１２～１．６７６μｇ（Ｒ２＝
０．９９９２，ｎ＝６）和０．０４０～０．６０５μｇ（Ｒ２＝０．９９９５，ｎ＝６）范围内与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验结果的 ＲＳＤ均小
于 ２％；平均加样回收率分别为 ９８．３０％和 ９９．４８％，ＲＳＤ分别为 ０．６８％和 ０．６６％（ｎ＝６）。结论 所建立的 ＴＬＣ法专属性强、灵敏度
高，ＨＰＬＣ法简便可行，结果准确、可靠，重复性、稳定性好，可用于彝心康胶囊的质量控制。
关键词：彝心康胶囊；质量标准；鸡血藤；虎杖；灯盏细辛；薄层色谱法；高效液相色谱法
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彝心康胶囊由鸡血藤、灯盏细辛、五气朝阳草、透骨

草等７味中药材经提取制成的彝药制剂，功效为理气活
血、通经止痛（彝医称为乌诺衣诺、四乃土），临床用于治

疗气滞血瘀所致胸痹心痛、心悸怔忡，以及冠心病、缺血

性脑血管病见上述症状者。其现行标准为国家药品监督

管理局标准犤ＷＳ－１０２７７（ＺＤ－０２７７）－２００２犦，鉴别项下
仅有姜黄及木香的薄层鉴别，含量项下仅有虎杖中大黄

素的含量测定。本研究中新增薄层色谱（ＴＬＣ）法对鸡血

·检验检测·
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藤和灯盏细辛进行定性鉴别，采用高效液相色谱

（ＨＰＬＣ）法同时测定虎杖中虎杖苷和灯盏细辛中野黄芩
苷含量，旨在提升其质量标准。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

１１００型高效液相色谱仪，含 ＶＷＤ检测器（美国
Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ＢＰ２１１Ｄ型电子分析天平（德国赛多利斯
电子公司，精度为 ０．０１ｍｇ）；ＭＳ３０４ＴＳ／０２型电子分析
天平（梅特勒 －托利多仪器有限公司，精度为０．１ｍｇ）；
ＧｏｏｄＬｏｏｋ－１０００型薄层色谱成像系统（上海科哲生化
科技有限公司）；ＥＬＧＡ超纯水机（法国威立雅公司）；
ＳＢ２５－１２ＤＴＤ型超声波清洗机（宁波新芝生物科技股
份有限公司）；薄层预制 Ｇ板（青岛海洋化工厂分厂、烟
台市化学工业研究所、德国Ｍｅｒｃｋ公司）。
１．２ 试药

芒柄花素对照品（批号 １１１７０３－２０１５０４，供鉴别
用），虎杖苷对照品（批号为 １１１５７５－２０１６０３，含量为
８７．３％），野黄芩苷对照品（批号为１１０７５８－２０１６１６，含
量为 ９１．７％），鸡血藤对照药材（批号为 １２１１７３－
２０１８０５），灯 盏 细 辛 对 照 药 材 （批 号 为 １２１２６９－
２０１１０３），均购自中国食品药品检定研究院；彝心康胶囊
（批号分别为 １８０５０１，１８０５０２，１８０５０３，１８０５０４，１８０９０１，
１８０９０２，１８０９０３，１８０９０４，１８１００１，１８１００２），阴性样品，均
购自云南龙发制药股份有限公司；乙腈、甲醇为色谱纯，

其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 定性鉴别

鸡血藤：取样品内容物 １．５ｇ，精密称定，加乙醇
４０ｍＬ，超声牗功率 ２００Ｗ，频率 ４０ｋＨｚ，下同牘处理
３０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加水 １０ｍＬ使溶解，用乙
酸乙酯 １０ｍＬ振摇提取，乙酸乙酯液蒸干，残渣加甲醇
５ｍＬ使溶解，经中性氧化铝柱（中性氧化铝２００～３００目，
５ｇ，内径为 １．５ｃｍ，干法装柱），用 ８０％甲醇 ６０ｍＬ洗
脱，收集洗脱液，蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，作为供
试品溶液。另取鸡血藤对照药材 １ｇ，加水 ５０ｍＬ，煎煮
３０ｍｉｎ，滤过，滤液加乙酸乙酯振摇提取３次，每次２０ｍＬ，
合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣加甲醇 １ｍＬ使溶解，作为
对照药材溶液。取芒柄花素对照品适量，加甲醇制成每

１ｍＬ含 １ｍｇ的对照品溶液。取缺鸡血藤的阴性样品，
按供试品溶液制备方法制成阴性对照品溶液。照ＴＬＣ
法试验，精密吸取供试品溶液、阴性对照品溶液和对照药

材溶液各４μＬ，对照品溶液１μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ
薄层板上，以三氯甲烷 －甲醇（２０∶１，Ｖ／Ｖ）为展开剂，
预饱和１５～３０ｍｉｎ，展开，取出，晾干，置氨气中熏后，在
紫外光（２５４ｎｍ）灯下检视。供试品溶液色谱中，在与对
照药材溶液色谱和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１Ａ。
灯盏细辛：取样品内容物 １．５ｇ，精密称定，加

０．２％碳酸氢钠溶液 １５ｍＬ，浸泡过夜，滤过，滤液用稀
硫酸调ｐＨ至３．０，加无水甲醇２０ｍＬ，加热回流３０ｍｉｎ，
滤过，滤液蒸干，残渣加水１０ｍＬ使溶解，用正丁醇振摇
提取 ２次，每次 １０ｍＬ，合并正丁醇液，蒸干，残渣加甲
醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取灯盏细辛对照药
材１ｇ，同其供试品溶液制备方法制成对照药材溶液。取
野黄芩苷对照品适量，加甲醇制成每１ｍＬ含１ｍｇ的对
照品溶液。取缺灯盏细辛的阴性样品，按供试品溶液制

备方法制成阴性对照品溶液，照 ＴＬＣ法试验，吸取上述
４种溶液各 １μＬ，分别点于同一聚酰胺薄膜上，以冰醋
酸为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 １％三氯化铁乙醇
溶液。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱和对

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１Ｂ。
２．２ 含量测定

２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＳＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈 －０．２％磷酸溶液（１４∶８６，Ｖ／Ｖ）；
流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：３３５ｎｍ；柱温：３５℃；进样
量：１０μＬ。
２．２．２ 溶液制备

取虎杖苷和野黄芩苷对照品各适量，精密称定，加

５０％甲醇制成每１ｍＬ含野黄芩苷４０．３４８μｇ和虎杖苷
１１１．７４４μｇ的混合对照品溶液。取样品内容物０．３ｇ，精
密称定，置锥形瓶中，精密加入 ５０％甲醇２５ｍＬ，密塞，
称定质量，超声处理 ３０ｍｉｎ，放冷，再次称定质量，用
５０％甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，即得供试品溶

１．对照品溶液 ２．对照药材溶液 ３．阴性对照品溶液

４－６．供试品溶液

Ａ．鸡血藤 Ｂ．灯盏细辛
图１ 薄层色谱图

１．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ２．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｏｌｕｔｉｏｎ

３．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ４－６．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ．Ｓｐａｔｈｏｌｏｂｕｓｓｕｂｅｒｅｃｔｕｓ Ｂ．Ｅｒｉｇｅｒｏｎｂｒｅｖｉｓｃａｐｕｓ

Ｆｉｇ．１ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
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批号

１８０５０１
１８０５０２
１８０５０３
１８０５０４
１８０９０１

虎杖苷

２．５５１４
２．４６１７
２．５４６０
２．５０３０
２．４７８９

野黄芩苷

０．８１９７
０．８００２
０．８３００
０．８１７２
０．８６５０

批号

１８０９０２
１８０９０３
１８０９０４
１８１００１
１８１００２

虎杖苷

２．３９８１
２．４１２４
２．４７８８
２．４９６１
２．４０４４

野黄芩苷

０．８５０８
０．８５８９
０．８６４７
０．７６５１
０．７４０１

成分

虎杖苷

野黄芩苷

取样量

（ｇ）

０．１５１８
０．１５１３
０．１５２４
０．１５２０
０．１５２８
０．１５３４
０．１５１８
０．１５１３
０．１５２４
０．１５２０
０．１５２８
０．１５３４

样品含量

（ｍｇ）

１．２６７８
１．２６３６
１．２７２８
１．２６９４
１．２７６１
１．２８１１
０．４０３４
０．４０２１
０．４０５０
０．４０４０
０．４０６１
０．４０７７

加入量

（ｍｇ）

１．２５１９
１．２５１９
１．２５１９
１．２５１９
１．２５１９
１．２５１９
０．４２３６
０．４２３６
０．４２３６
０．４２３６
０．４２３６
０．４２３６

测得量

（ｍｇ）

２．４９０９
２．４９０８
２．５００８
２．５０１０
２．５０３３
２．５２７９
０．８２４９
０．８２４７
０．８２９９
０．８２１８
０．８２４５
０．８３０８

回收率

（％）

９７．７０
９８．０３
９８．０９
９８．３８
９８．０３
９９．５９
９９．５０
９９．７６
１００．３１
９８．６３
９８．７７
９９．８８

Ｘ
（％）

９８．３０

９９．４８

ＲＳＤ
（％）

０．６８

０．６６

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

ｍＡＵ

１２０
１００
８０
６０
４０
２０
０
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０

ｔ／ｍｉｎ

１

２

ｍＡＵ

０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０
ｔ／ｍｉｎ

１

２

ｍＡＵ

０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０
ｔ／ｍｉｎ

２

ｍＡＵ

０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０
ｔ／ｍｉｎ

１
１２０
１００
８０
６０
４０
２０
０

１２０
１００
８０
６０
４０
２０
０

１２０
１００
８０
６０
４０
２０
０

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ（ｎ＝６）

液。分别取不含虎杖药材和不含灯盏细辛药材的阴性样

品，按供试品溶液制备方法分别制成阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性和系统适用性试验：分别精密吸取混合对照

品溶液、供试品溶液、缺虎杖的阴性对照品溶液、缺灯盏

细辛的阴性对照品溶液各１０μＬ，按２．２．１项下色谱条
件进样测定。结果供试品溶液色谱中，在与对照品溶液

色谱相应位置上有相同色谱峰，且主峰与相邻色谱峰能

完全分离，峰形良好，阴性对照无干扰；理论板数以虎杖

苷峰和野黄芩苷峰计应不低于 ５０００，分离度均大于
１．５，基线分离良好。详见图２。

线性关系考察：精密吸取混合对照品溶液 １，２，３，
５，１０，１５μＬ，按 ２．２．１项下色谱条件进样测定。以峰面
积为纵坐标（Ｙ）、进样量为横坐标（Ｘ）进行线性回归，得
虎杖苷回归方程 Ｙ１＝２０１７．３６３Ｘ１＋１８２．４９０（Ｒ２＝
０．９９９２，ｎ＝６），野黄芩苷回归方程 Ｙ２＝２８４４．９５３Ｘ２＋
４４．９２４（Ｒ２＝０．９９９５，ｎ＝６）。结果表明，虎杖苷和野黄芩
苷进样量分别在０．１１２～１．６７６μｇ和０．０４０～０．６０５μｇ
范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取混合对照品溶液 １０μＬ，按
２．２．１项下色谱条件重复进样６次。结果虎杖苷和野黄
芩苷平均峰面积分别为２６７５．６７２和１２７４．３６９，ＲＳＤ分
别为０．６８％和０．３８％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取混合对照品溶液和供试品（批号为

１８０５０１）溶液，室温下按２．２．１项下色谱条件分别于０，
２，４，６，８，１０，１２，２４ｈ时进样测定，记录色谱图。结果混
合对照品溶液和供试品溶液中虎杖苷和野黄芩苷峰面

积的 ＲＳＤ分别为 ０．４０％和 ０．３２％，１．３３％和 １．１９％
（ｎ＝８），表明２种溶液室温下２４ｈ内均稳定。

重复性试验：取同一批（批号为 １８０５０１）样品内容
物 ６份，按 ２．２．２项下方法制备供试品溶液，以 ２．２．１
项下色谱条件进样测定。结果虎杖苷和野黄芩苷平均含

量分别为 ８．３５１５ｍｇ／ｇ和 ２．６５７６ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为
０．６３％和０．３５％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密称取已知含量的样品（批号

１８０５０１）内容物６份，每份０．１５ｇ，精密加入相当于样品
中所含虎杖苷和野黄芩苷量１００％的对照品贮备液，按
２．２．２项下方法制备供试品溶液，按２．２．１项下色谱条
件进样测定，计算加样回收率。结果见表１。

２．２．４ 样品含量测定

取１０批样品，依法制备供试品溶液，按２．２．１项下
色谱条件进样测定，计算含量，结果见表２。

３ 讨论

３．１ ＴＬＣ条件筛选
鸡血藤：鸡血藤 ＴＬＣ为新增项，在进行方法摸索

表２ １０批样品中虎杖苷和野黄芩苷含量测定结果（ｍｇ／粒，ｎ＝２）
Ｔａｂ．２ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｐｏｌｙｄａｔｉｎ ａｎｄ ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉｎ ｉｎ １０

ｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ（ｍｇ／ｃａｐｓｕｌｅ，ｎ＝２）

·检验检测·
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１．虎杖苷 ２．野黄芩苷
Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．缺虎杖阴性对照品溶液 Ｄ．缺灯盏细辛阴性对照品溶液

图２ 高效液相色谱图

１．ｐｏｌｙｄａｔｉｎ ２．ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉｎ
Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．ＮｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｌａｃｋｉｎｇＰｏｌｙｇｏｎｕｍｃｕｓｐｉｄａｔｕｍ Ｄ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｌａｃｋｉｎｇ

Ｅｒｉｇｅｒｏｎｂｒｅｖｉｓｃａｐｕｓ
Ｆｉｇ．２ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
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时，首先参照 ２０１５年版《中国药典牗一部牘》犤１犦（注：作者
试验时２０２０年版《中国药典》尚未正式执行，且２０２０年
版《中国药典》此项无改动，下同）中“鸡血藤”鉴别项下

方法，因样品为复方制剂，其余处方药材对鸡血藤的干

扰较大，ＴＬＣ结果欠佳，后参照２０１５年版《中国药典牗一
部牘》“花红片”项下鉴别（３）、“花红胶囊”项下鉴别（３）、
“止痛化 片”项下鉴别（６）及文献犤２－３犦的展开系统确
定了鸡血藤的 ＴＬＣ方法。以上资料中均仅使用对照药
材作为对照，通过文献犤４犦确定芒柄花素为鸡血藤中特
征性成分，因此加入芒柄花素对照品协同鸡血藤对照药

材作为双对照。

灯盏细辛：灯盏细辛 ＴＬＣ为新增项，由文献犤５犦可
知，灯盏细辛中含有野黄芩苷、咖啡酸等化学成分，通过

文献犤６犦确定了灯盏细辛的ＴＬＣ方法。在预试验中同时也
增加了咖啡酸对照品，但相同的ＴＬＣ条件下咖啡酸对照
品斑点不明显，因此最终未选择咖啡酸作为对照。

３．２ ＴＬＣ耐用性考察
分别采用前述不同来源的薄层板，分别在无饱

和、预饱和 ３０ｍｉｎ、预饱和 ６０ｍｉｎ，低温（５～１５℃）、常
温（２０～３０℃）、高温（４０～５０℃），低湿度（相对湿度
３０％～４０％）、高湿度（相对湿度６５％～７５％）条件下考
察，均能获得良好的色谱分离效果，斑点清晰、圆整，且

阴性对照无干扰。鸡血藤 ＴＬＣ在不饱和的情况下会发
生边缘效应，故规定预饱和时间为 １５～３０ｍｉｎ，进而形
成文中有效的鉴别方法。

３．３ ＨＰＬＣ检测波长选择
通过文献犤５，７犦可知，虎杖和灯盏细辛中分别含有

虎杖苷、野黄芩苷２种有效成分。分别取虎杖苷对照品
和野黄芩苷对照品，用甲醇溶解后，以甲醇作空白对照，

在紫外可见区进行全波段扫描，虎杖苷和野黄芩苷分别

在３１８ｎｍ和３３５ｎｍ波长处有最大吸收，结合紫外响应
值大小、色谱峰峰形尖锐、阴性无干扰等条件，选择３３５ｎｍ
作为检测波长。

３．４ ＨＰＬＣ方法选择
流动相：在摸索虎杖和灯盏细辛的含量测定方法

时，参考２０１５年版《中国药典牗一部牘》犤１犦中“虎杖”“护肝
宁片”“灯盏细辛”“灯盏生脉胶囊”“灯盏花素片”含量测

定项下色谱条件及文献犤８－９犦，分别考察了乙腈－水（１５∶
８５和 ２３∶１７，Ｖ／Ｖ），乙腈 －０．２％磷酸溶液（１５∶８５和
１４∶８６，Ｖ／Ｖ），甲醇－０．２％磷酸溶液（３５∶６５和３０∶７０，
Ｖ／Ｖ），乙腈 －四氢呋喃 －０．２％磷酸溶液（１４∶１４∶７２，
Ｖ／Ｖ／Ｖ）等不同配比作为流动相进行试验，结果表明，
乙腈－０．２％磷酸溶液（１４∶８６，Ｖ／Ｖ）为最佳流动相，能
使被测成分与其他成分较好地分离，峰形好，阴性对照

无干扰。

提取溶剂和提取方法：考察了水、稀乙醇、５０％甲
醇、甲醇４种溶剂的提取效果，采用５０％甲醇提取时得
率最高，测定无干扰，测定峰与相邻杂质峰分离度均在

１．５以上，故采用 ５０％甲醇作为提取溶剂。同时考察了
超声处理（２５０Ｗ，５０ｋＨｚ）、６０℃振摇、加热回流３种提
取方法的效果，结果显示，超声提取和加热回流提取对

２种有效成分的影响相似，但超声提取操作简单易行，
故采用超声提取；以５０％甲醇为溶剂时，考察了超声处
理（２５０Ｗ，５０ｋＨｚ）１５，３０，４５，６０ｍｉｎ对２种有效成分提
取效果的影响，发现超声 ３０ｍｉｎ时 ２种有效成分基本
提取完全，故被选用。

耐用性：同时对不同厂家、型号色谱柱（Ａｇｉｌｅｎｔ
ＥｃｌｉｐｓｅＸＤＢ－Ｃ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），Ａｇｉｌｅｎｔ
５ＨＣ－Ｃ１８ 柱 （２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），Ｔｈｅｒｍｏ
ＡｃｃｌａｉｍＴＭ１２０－Ｃ１８（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）和Ｓｈｉｓｅｉｄｏ
ＣＡＰＣＥＬＬＰＡＫＭＧⅡ－Ｃ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），
不同柱温（２５，３０，３５，４０℃），不同流速（０．８，１．０，
１．２ｍＬ／ｍｉｎ）条件进行了考察，结果上述色谱条件的色
谱峰峰形、分离度、理论板数发生一定程度变化时，均能

满足试验要求，耐用性较好。

３．５ 方法评价

本研究中建立的 ＴＬＣ法专属性强、灵敏度高，
ＨＰＬＣ法简便可行，结果准确、可靠，重复性、稳定性好，
可用于彝心康胶囊的质量控制。
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