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保儿宁颗粒质量标准研究
黄 玮

（江苏省徐州市食品药品监督检验中心，江苏 徐州 ２２１０００）
摘要：目的 建立保儿宁颗粒的质量标准。方法 采用薄层色谱（ＴＬＣ）法鉴别白术；采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定保儿宁颗粒中升
麻素苷、毛蕊异黄酮葡萄糖苷和５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷的含量，色谱柱为 ＺｏｂｒａｘＸＤＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为
乙腈 －０．２％磷酸水溶液（梯度洗脱），流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为３２℃，检测波长为 ２１５ｎｍ，进样量为１０μＬ。结果 ＴＬＣ图中特征斑
点清晰，且阴性无干扰；升麻素苷、毛蕊异黄酮葡萄糖苷、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷进样量分别在０．３４２２～２．０５３２μｇ，０．１５１３～０．９０７８μｇ，

０．３０４１～１．８２４６μｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｎ＝６）；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均低于２．０％牗ｎ＝６牘；加样回收率分
别为 ９９．５８％，１００．１９％，９９．４７％，ＲＳＤ分别为０．８７％，０．８０％，１．１６％牗ｎ＝６牘。结论 该方法操作简便快捷，结果准确可靠，稳定性和

重复性均良好，可用于保儿宁颗粒的质量控制。
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保儿宁颗粒由黄芪（炙）、白术、防风、芦根、鸡内金、茯

苓和山药（炒）７味中药加工制成，具有益气固表、健中醒脾
功效，用于脾肺气虚所致的神倦纳呆、面黄肌瘦、烦躁不宁、

表虚自汗、易感风邪等症。原质量标准收载于《中华人民共

和国卫生部药品标准·中药成方制剂（第十五册）》，仅有理

化鉴别项，无含量测定项犤１犦。为了更好地控制制剂质量，本研

究中增加了白术的薄层色谱（ＴＬＣ）鉴别，并采用高效液相色
谱（ＨＰＬＣ）法同时测定黄芪中有效成分毛蕊异黄酮葡萄糖
苷、防风中有效成分升麻素苷和５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷
含量，旨在为完善保儿宁质量标准提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ｗａｔｅｒｓｅ２６９５型高效液相色谱仪（美国 Ｗａｔｅｒｓ公

司），配有Ｗａｔｅｒｓ２９９８ＰＤＡ型检测器；ＸＳＲ２０５型电子天
平（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ公司，精度为十万分之一）；ＴＬ－３６０型
超声波检测仪（上海声彦超声波仪器有限公司，功率为

４００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

白术对照药材（批号为 １２０９２５－２０１６１１），毛蕊异
黄酮葡萄糖苷对照品（批号为１１１９２０－２０１６０６，纯度为
９７．６％），升麻素苷对照品（批号为１１１５２２－２０１９１３，纯
度为９４．６％），５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷对照品（批号
为 １１１５２３－２０１２０８，纯度为 ９６．５％），均购于中国食品
药品检定研究院；乙腈（色谱纯，美国Ｆｉｓｈｅｒ公司）；水为
超纯水，其他试剂均为分析纯，均购于国药集团化学试

剂有限公司；保儿宁颗粒（江苏颐海药业有限责任公司，

·检验检测·
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１．升麻素苷 ２．毛蕊异黄酮葡萄糖苷 ３．５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．缺黄芪阴性样对照品溶液 Ｄ．缺防风阴性对照品溶液
图２ 系统适用性试验高效液相色谱图

１．ｐｒｉｍ－Ｏ－ｇｌｕｃｏｓｙｌｃｉｍｉｆｕｇｉｎ ２．ｃａｌｙｃｏｓｉｎ７－Ｏ－ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ ３．５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｏｓｉｄｅ

Ａ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．ＮｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗｉｔｈｏｕｔＡｓｔｒａｇａｌｉＲａｄｉｘ Ｄ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗｉｔｈｏｕｔ

ＳａｐｏｓｈｎｉｋｏｖｉａｅＲａｄｉｘ

Ｆｉｇ．２ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｔｈｅｓｙｓｔｅｍ ｓｕｉｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔ

１ ２ ３ ４ ５

１．对照药材溶液 ２－４．供试品溶液 ５．阴性对照品溶液
图１ 白术薄层色谱图（３６５ｎｍ）

１．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｏｌｕｔｉｏｎ ２－４．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

５．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅＲｈｉｚｏｍａ
（３６５ｎｍ）

批号分别为１９０１０１，１９０２０１，１９０３０１）。
２ 方法与结果

２．１ 白术薄层鉴别犤２犦５３５

取样品 ５ｇ，研细，加水饱和的正丁醇 ５０ｍＬ，超声
处理 ３０ｍｉｎ，滤过，滤液用水洗涤 ３次，每次 ２０ｍＬ，弃
去水洗液，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇 １ｍＬ使溶解，作
为供试品溶液。另取白术对照药材０．５ｇ，加水煎煮２ｈ，
滤过，滤液用水饱和的正丁醇振摇提取３次，每次１５ｍＬ，
合并正丁醇液，蒸干，残渣加甲醇 １ｍＬ使溶解，作为
对照药材溶液。另取按处方工艺制备缺白术的阴性样品

５ｇ，同法制备阴性对照品溶液。照２０１５年版《中国药典
（一部）》通则０５０２薄层色谱法试验，吸取上述３种溶液
各５μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以三氯甲烷－
丙酮－甲酸（９．５∶０．５∶０．０６，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，
取出，晾干，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视。供试品溶液色
谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上，显相同的蓝

色荧光斑点，且阴性对照无干扰。详见图１。

２．２ 含量测定

２．２．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＥｃｌｉｐｓｅＸＤＢＣ１８柱（２５０ｍｍ×

４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－０．２％磷酸水溶液
（Ｂ），梯度洗脱牗０ｍｉｎ→２０ｍｉｎ→２２ｍｉｎ时 １５％Ａ→
３０％Ａ→１５％Ａ牘；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３２℃；检
测波长：２１５ｎｍ；进样量：１０μＬ。在此色谱条件下，毛蕊
异黄酮葡萄糖苷、升麻素苷和 ５－Ｏ－甲基维斯阿米醇
苷与各自相邻峰的分离度均大于２．０，理论板数均大于
６０００。色谱图见图２。
２．２．２ 溶液制备

取毛蕊异黄酮葡萄糖苷、升麻素苷和 ５－Ｏ－甲
基维斯阿米醇苷对照品各适量，精密称定，加甲醇溶

解，制成含毛蕊异黄酮葡萄糖苷 ０．１５１３ｍｇ／ｍＬ、升
麻素苷 ０．３４２２ｍｇ／ｍＬ、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷
０．３０４１ｍｇ／ｍＬ的混合对照品贮备液。精密量取上述贮
备液各３ｍＬ，置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇定容，摇匀，即
得混合对照品溶液。取样品 ６ｇ，精密称定，精密加入甲
醇 ５０ｍＬ，称定质量，超声处理 ３０ｍｉｎ，放冷，再称定
质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，精密量取

续滤液２５ｍＬ，回收溶剂至干，残渣加甲醇溶解，转移至
５ｍＬ容量瓶中，加甲醇定容，用微孔滤膜（０．４５μｍ）滤
过，取续滤液，即得供试品溶液。分别按处方比例及制备

工艺制备缺黄芪和防风药材的阴性样品，并按供试品溶

液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

线性关系考察：分别配制系列质量浓度的升麻素

苷、毛蕊异黄酮葡萄糖苷和５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷
对照品溶液，按２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰
面积。以峰面积（Ａ）对进样量（Ｃ，μｇ）进行线性回归，得回
归方程 Ａ升＝３．５１９３×１０７Ｃ升＋２．６６０４×１０４（ｒ＝０．９９９９，
ｎ＝６），Ａ毛＝３．９０４９×１０７Ｃ毛＋１．２３２２×１０４（ｒ＝０．９９９８，
ｎ＝６），Ａ维＝２．９７０２×１０７Ｃ维＋３．２１３８×１０４（ｒ＝０．９９９９，
ｎ＝６）。结果表明，升麻素苷、毛蕊异黄酮葡萄糖苷、
５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷进样量分别在 ０．３４２２～
２．０５３２μｇ，０．１５１３～０．９０７８μｇ，０．３０４１～１．８２４６μｇ
范围内与峰面积线性关系良好。

·检验检测·
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Ａ
０．３５０２
０．３４９０
０．３５２２
０．３５０３
０．３６１６
０．３５２０

Ｂ
０．１４７０
０．１４６５
０．１４７９
０．１４７１
０．１５１８
０．１４７８

Ｃ
０．３０８９
０．３０７９
０．３１０７
０．３０９０
０．３１９０
０．３１０５

Ａ
０．３４２２
０．３４２２
０．３４２２
０．３４２２
０．３４２２
０．３４２２

Ｂ
０．１５１３
０．１５１３
０．１５１３
０．１５１３
０．１５１３
０．１５１３

Ｃ
０．３０４１
０．３０４１
０．３０４１
０．３０４１
０．３０４１
０．３０４１

Ａ
０．６９１３
０．６９３５
０．６９１８
０．６９３５
０．６９７７
０．６９２１

Ｂ
０．２９８９
０．２９６８
０．３００１
０．２９８８
０．３０１９
０．３０１１

Ｃ
０．６０７７
０．６０９１
０．６１２９
０．６１０８
０．６２８２
０．６１２３

Ａ
９９．６８
１００．６７
９９．２４
１００．２９
９８．２２
９９．３９

Ｂ
１００．４０
９９．３４
１００．５９
１００．２６
９９．２１
１０１．３２

Ｃ
９８．２６
９９．０５
９９．３８
９９．２４
１０１．６８
９９．２４

Ａ

９９．５８

Ｂ

１００．１９

Ｃ

９９．４７

Ａ

０．８７

Ｂ

０．８０

Ｃ

１．１６

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

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

注：Ａ为升麻素苷，Ｂ为毛蕊异黄酮葡萄糖苷，Ｃ为５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷。表２同。
Ｎｏｔｅ：Ａｉｓｐｒｉｍ－Ｏ－ｇｌｕｃｏｓｙｌｃｉｍｉｆｕｇｉｎ，Ｂｉｓｃａｌｙｃｏｓｉｎ７－Ｏ－ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ，ａｎｄＣｉｓ５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｏｓｉｄｅ，ａｓｗｅｌｌａｓＴａｂ．２．

批号

１９０３０１
１９０１０１
１９０２０１

Ａ
０．１１６３
０．１０７１
０．１３２０

Ｂ
０．０４８８２
０．０４６２９
０．０４９１８

Ｃ
０．１０２６
０．１００３
０．１２３９

表２ 样品含量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）
Ｔａｂ．２ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｒｉｍ－Ｏ－ｇｌｕｃｏｓｙｌｃｉｍｉｆｕｇｉｎ，

ｃａｌｙｃｏｓｉｎ７－Ｏ－ｇｌｕｃｏｓｉｄｅａｎｄ５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｏｓｉｄｅｉｎｔｈｅ

ｓａｍｐｌｅｓ（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）

精密度试验：取同一混合对照品溶液（升麻素苷、毛

蕊异黄酮葡萄糖苷、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷质量浓
度分别为 ０．０７６９３，０．０３９５８，０．０７９７１ｍｇ／ｍＬ），按
２．２．１项下色谱条件连续进样测定 ６次，记录峰面积。
结果升麻素苷、毛蕊异黄酮葡萄糖苷、５－Ｏ－甲基维斯
阿米醇苷峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０．６９％，０．４２％，
０．３９％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批（批号为１９０３０１）样品，依法
制备供试品溶液，分别于 ０，２，４，６，１０，２４ｈ时按 ２．２．１
项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果升麻素苷、毛

蕊异黄酮葡萄糖苷、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷峰面积
的 ＲＳＤ分别为１．０１％，１．１７％，０．８８％（ｎ＝６），表明供
试品溶液在室温下２４ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批（批号为１９０３０１）样品６份，
依法制备供试品溶液，按 ２．２．１项下色谱条件进样测
定，记录峰面积。结果升麻素苷、毛蕊异黄酮葡萄糖苷、

５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷的平均含量为分别０．１１６３０，
０．０４８８２，０．１０２６０ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为 ０．９７％，１．１９％，
０．７７％（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

１９０３０１，升麻素苷的平均含量为０．１１６３０ｍｇ／ｇ，毛蕊异
黄酮葡萄糖苷峰的平均含量为０．０４８８２ｍｇ／ｇ，５－Ｏ－
甲基维斯阿米醇苷峰的平均含量为０．１０２６０ｍｇ／ｇ）３ｇ，共
６份，精密称定，置 ５０ｍＬ容量瓶中，分别精密加入
２．２．２项下混合对照品贮备液１ｍＬ，依法制备供试品溶
液，按２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计
算加样回收率。结果见表１。
２．２．４ 样品含量测定

精密吸取对照品溶液和３批牗批号分别为１９０１０１，
１９０２０１，１９０３０１牘样品溶液各 １０μＬ，按 ２．２．１项下色谱
条件进样测定，记录峰面积，按外标法（峰面积）计算含

量。结果见表２。

３ 讨论

３．１ ＴＬＣ法中供试品溶液制备方法选择
加甲醇超声处理后，取滤液点样，ＴＬＣ图斑点较多，

分离不好；水饱和的正丁醇超声处理后，滤液水洗后蒸

干正丁醇液，用甲醇溶解，点样，ＴＬＣ斑点干扰少，主斑
点显色清晰。故选择甲醇和水饱和正丁醇超声处理。

３．２ ＨＰＬＣ法色谱条件选择
波长选择：文献犤３－７犦报道，采用 ＨＰＬＣ法测定升

麻素苷、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷、毛蕊异黄酮葡萄糖
苷的含量，测定波长为２５４ｎｍ，而供试品溶液在检测波
长为 ２５４ｎｍ时各成分峰面积较小。通过紫外分光光度
法于２１０～４００ｎｍ波长范围内进行扫描，升麻素苷对照
品溶液和 ５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷对照品溶液分别
在２１４．６ｎｍ和２１３．４ｎｍ波长处有最大吸收，毛蕊异黄
酮葡萄糖苷对照品溶液在 ２１５ｎｍ波长处有较大吸收。
故选择测定波长为２１５ｎｍ。

流动相选择：分别以甲醇－水（４０∶６０，Ｖ／Ｖ）犤２犦１４９，
乙腈（Ａ）－０．０５％磷酸水溶液（Ｂ）犤８犦，乙腈 －水溶液为
流动相进行梯度洗脱犤９犦，比较不同流动相对峰形的影

响，经调整最终确定流动相为乙腈－０．２％磷酸水溶液，
梯度洗脱程度为 ０ｍｉｎ→２０ｍｉｎ→２２ｍｉｎ时 １５％Ａ→
３０％Ａ→１５％Ａ，所得各色谱峰的分离度、理论板数及对
称性均较好。故确定流动相为乙腈（Ａ）－０．２％磷酸水
溶液（Ｂ）进行梯度洗脱。

·检验检测·
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