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基于高效液相色谱及多成分测定的
芪葵方基准样品质量研究*

倪昌荣，管 敏，施 敏

（南京中医药大学附属医院，江苏 南京 210029）

[摘要] 目的：建立芪葵方基准样品的高效液相色谱（HPLC）指纹图谱及多指标成分含量测定方法。方法：

根据中药饮片临床煎煮规范，制备15批芪葵方基准样品，并建立基准样品的HPLC指纹图谱，明确指纹图谱中峰

归属、相似度范围以及干膏率和指标性成分含量范围，建立芪葵方基准样品的质量评价体系。结果：15批基准

样品共标定24个共有峰，且相似度大于0.96。基准样品中8种指标性成分含量分别为毛蕊异黄酮葡萄糖苷0.032 7~

0.060 3 mg/mL、芦丁0.041 8~0.064 4 mg/mL、金丝桃苷0.4976~0.7845 mg/mL、2，3，5，4’-四羟基二苯乙烯-2-O-

茁-D-葡萄糖苷0.1124~0.209 7 mg/mL、异槲皮苷0.338 7~0.542 0 mg/mL、棉花皮素-8-O-葡萄糖醛酸1.033 6~

1.552 4 mg/mL、毛蕊异黄酮0.009 4~0.016 3 mg/mL、芒柄花黄素0.002 5~0.004 6 mg/mL。15批基准样品的干膏

率范围为27.78%~33.86%，平均干膏率为30.81%。结论：芪葵方基准样品质量评价方法科学可行且质量稳定，可

作为芪葵方制剂开发工艺研究以及生产过程质量控制的依据。
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Study of Qikui Formula (芪葵方) Benchmark Sample Based on HPLC

Fingerprint and Multi Component Content Determination

[Abstract] Objective: To establish an HPLC fingerprint and multi index component content determination

method for the benchmark sample of Qikui formula. Methods: According to the clinical decoction standards of

traditional Chinese medicine decoction, 15 batches of Qikui formula benchmark samples were prepared, and

HPLC fingerprint of the benchmark samples were established. The peak attribution and similarity range in the

fingerprint chromatogram were clarified, and the dry paste rate and indicator component content range were

determined. A quality evaluation system for Qikui formula benchmark samples was established. Results: A total

of 24 common peaks were calibrated for 15 batches of benchmark samples, and the similarity was greater than

0.96. The content of the eight indicator components in the benchmark sample were 0.032 7-0.060 3 mg/mL

(calycosin-7-glucoside), 0.041 8-0.064 4 mg/mL (rytin), 0.497 6-0.784 5 mg/mL (hyperoside), 0.112 4-0.209 7 mg/mL

(2,3,5,4'-tetrahydroxy-silbene-22-O-茁-D-glucoside), 0.338 7-0.542 0 mg/mL (isoquercitrin), 1.033 6-1.552 4 mg/mL

(gossypetin 8-O-beta-D-glucuronide), 0.009 4-0.016 3 mg/mL (calycosin), and 0.002 5-0.004 6 mg/mL

(formononetin), respectively. The range of dry paste yield for 15 batches of benchmark samples was 27.78%-

33.86% , with an average dry paste yield of 30.81% . Conclusions: The quality evaluation method for the

benchmark sample of Qikui formula is scientifically feasible and stable, and it can serve as a basis for the

research of Qikui formula development process and quality control throughout the production process.
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芪 葵 方 是 江 苏 省 中 医 院 中 医 专 家 余 江 毅 教 授 拟 定 的 治

疗 糖 尿 病 肾 脏 病 的 中 药 复 方 ， 由 黄 芪 、 黄 蜀 葵 花 和 制 何 首 乌

组 成 。 黄 蜀 葵 花 ， 味 甘 辛 而 性 凉 ， 归 肺 、 肾 、 膀 胱 经 ， 可 缓 解 小

便 不 畅 ； 黄 芪 与 制 何 首 乌 配 伍 ， 既 能 益 气 滋 养 阴 液 ， 又 能 促 进

血 液 净 化 与 利 尿 。 全 方 实 现 了 补 益 与 疏 导 并 举 ， 可 全 面 调 理

病 因 与 症 状 [1~4]。 芪 葵 方 治 疗 糖 尿 病 肾 脏 病 具 有 疗 效 显 著 、 副

作 用 小 、 安 全 性 高 的 独 特 优 势 。

开 展 科 学 、 规 范 的 工 艺 研 究 ， 保 证 大 生 产 所 得 制 剂 能 够

与 临 床 所 用 汤 剂 一 致 ， 建 立 综 合 质 量 评 价 方 法 ， 以 及 保 障 制

剂 的 质 量 稳 定 ， 是 临 床 经 验 方 转 化 为 医 疗 机 构 制 剂 或 者 中 药

新 药 必 须 关 注 的 重 点 问 题 。 “ 基 准 样 品 ” 依 据 中 医 药 理 论 精 制

而 成 ， 不 仅 是 传 统 中 医 智 慧 的 忠 实 继 承 ， 还 是 制 剂 整 体 质 量

控 制 的 标 杆 [5-6]。 以 基 准 样 品 为 质 量 准 则 所 生 产 的 中 药 制 剂 ，

其 物 质 组 成 贴 近 临 床 使 用 的 汤 剂 原 型 ， 有 效 提 升 了 制 剂 临 床

疗 效 的 稳 定 性 与 可 靠 性 [7-10]。 因 此 ， 这 一 标 准 在 中 药 制 剂 研 发

与 应 用 中 具 有 极 高 的 推 广 价 值 和 实 践 意 义 。 故 本 研 究 制 备 15

批 芪 葵 方 基 准 样 品 ， 并 建 立 了 芪 葵 方 基 准 样 品 的 高 效 液 相

色 谱 （ HPLC） 指 纹 图 谱 及 多 指 标 成 分 含 量 测 定 方 法 ， 旨 在 为

后 续 制 剂 工 艺 研 究 和 质 量 控 制 奠 定 基 础 。

1 材 料

1.1 主要仪器 Agilent1260s 高 效 液 相 色 谱 仪 （ 美 国 安 捷 伦

科 技 有 限 公 司 ） ； BP211D 十 万 分 之 一 分 析 天 平 （ 德 国 Sartorius

公 司 ） ； KH7200E 型 超 声 波 清 洗 器 （ 昆 山 禾 创 超 声 仪 器 有 限 公

司 ） ； 色 谱 柱 Agilent Poroshell 120， EC-C18 色 谱 柱 （ 美 国 安 捷

伦 科 技 有 限 公 司 ） 。

1.2 试剂与药物 金 丝 桃 苷 （ 南 京 聚 康 医 药 化 工 有 限 公 司 ， 批

号 ： 230522） ； 芦 丁 （ 南 京 聚 康 医 药 化 工 有 限 公 司 ， 批 号 ： 230201） ；

异 槲 皮 苷 （ 南 京 聚 康 医 药 化 工 有 限 公 司 ， 批 号 ： 230317） ；

2 ， 3 ， 5 ， 4 ’ - 四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 （ 南 京 聚 康

医 药 化 工 有 限 公 司 ， 批 号 ： 230709） ； 棉 花 皮 素 -8-O- 葡 萄 糖 醛

酸 苷 （ 南 京 聚 康 医 药 化 工 有 限 公 司 ， 批 号 ： 230421） ； 毛 蕊 异 黄

酮 （ 南 京 聚 康 医 药 化 工 有 限 公 司 ， 批 号 ： 230405） ； 毛 蕊 异 黄 酮

葡 萄 糖 苷 （ 南 京 聚 康 医 药 化 工 有 限 公 司 ， 批 号 ： 230509） ； 芒 柄

花 黄 素 （ 南 京 聚 康 医 药 化 工 有 限 公 司 ， 批 号 ： 230314） 。 各 对 照

品 质 量 分 数 均 大 于 98% 。 乙 腈 （ 色 谱 级 ， 美 国 Tedia 有 限 公 司 ，

批 号 ： 24036026） ； 水 （ 杭 州 娃 哈 哈 集 团 有 限 公 司 ， 批 号 ： 240301） ；

其 余 试 剂 均 为 分 析 纯 。

中 药 饮 片 信 息 表 表 见 1 。 经 江 苏 省 中 医 院 周 琴 妹 主 任 中

药 师 鉴 定 ， 黄 蜀 葵 花 、 黄 芪 、 制 何 首 乌 饮 片 均 为 正 品 。

2 方法与结果

2.1 15批芪葵方基准样品的制备

2.1.1 饮 片 基 原 考 证 依 据 2020 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国 药

典 》 （ 一 部 ） [11]， 黄 蜀 葵 花 来 源 于 锦 葵 科 植 物 黄 蜀 葵 的 干 燥 花 冠 ，

制 何 首 乌 取 自 蓼 科 植 物 何 首 乌 的 干 燥 块 根 ， 黄 芪 的 基 原 分 别

为 来 源 于 豆 科 植 物 蒙 古 黄 芪 或 膜 荚 黄 芪 的 干 燥 根 。 本 院 临 床

使 用 的 黄 芪 饮 片 均 为 膜 荚 黄 芪 ， 因 此 芪 葵 方 相 关 研 究 所 用 饮

片 均 为 豆 科 植 物 膜 荚 黄 芪 的 干 燥 根 。

2.1.2 15 批 芪 葵 方 基 准 样 品 的 制 备 用 随 机 数 表 法 将 处 方

中 的 3 味 饮 片 组 合 成 15 批 。 （ 见 表 2） 参 照 《 医 疗 机 构 中 药 煎 药

室 管 理 规 范 》 [12]， 按 临 床 用 汤 剂 的 煎 煮 方 法 制 备 临 床 用 量 样 品 。

取 黄 芪 30 g、 黄 蜀 葵 花 30 g、 制 何 首 乌 10 g 置 于 煎 药 砂 锅 中 ， 加

水 1 000 mL， 浸 泡 30 min ， 随 后 以 武 火 煮 至 沸 腾 ， 转 为 文 火 维

持 微 沸 状 态 继 续 煎 煮 30 min ， 4 层 纱 布 滤 过 ， 滤 液 备 用 。 第 二 次

加 水 600 mL， 煎 煮 20 min ， 合 并 两 次 滤 液 ， 浓 缩 至 总 量 250 mL，

即 得 。 同 法 制 备 各 单 味 饮 片 样 品 及 对 应 阴 性 样 品 。

表 2 芪葵方基准样品饮片批次

编 号 黄 蜀 葵 花 黄 芪 制 何 首 乌

1 2023090104 23001109 20231716

2 2023050104 23072501 20231922

3 2023050103 23001201 20231923

4 2023050103 23001109 20231717

5 2023090104 23001203 20230604

6 2023090103 23001110 20230605

7 2023050104 23001201 20231923

8 2023090103 23072501 20231717

9 20230803 23001204 20231923

10 2023090106 23001202 20231715

11 2023050105 23001205 20231924

12 20230802 23072501 20231923

13 2023090105 23001110 20230602

14 20230801 23072503 20231716

15 2023050105 23072502 20230603

2.2 芪葵方基准样品指纹图谱的建立

2.2.1 色 谱 条 件 Agilent Poroshell 120 ， EC -C18 色 谱 柱

（ 250.0 mm伊4.6 mm， 4.0 滋m） ， 以 0.1% 磷 酸 水 （ A） - 乙 腈 （ B） 为

流 动 相 进 行 梯 度 洗 脱 （ 0~10 min， 5%~14%B ； 10~22 min ， 14%~

19%B ； 22~28 min ， 19%~24%B ； 28~50 min ， 24%~46%B ； 50~

60 min ， 46%~80%B； 60~65 min ， 80%~5%B； 65~70 min ， 5%B）

进 样 量 为 10 滋L， 流 速 为 1.0 mL/min ， 柱 温 为 25 益 ， 检 测 波 长 为

280 nm。

2.2.2 芪 葵 方 基 准 样 品 供 试 品 溶 液 的 制 备 精 密 量 取 芪 葵

方 基 准 样 品 （ 编 号 1） 2 mL 于 10 mL 容 量 瓶 中 ， 加 甲 醇 适 量 ， 超
表 1 中药饮片信息

饮 片 名 称 厂 家 1 厂 家 2 厂 家 3

黄 蜀 葵 花 贵 州 同 德 药 业 股 份 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 0 2 3 0 5 0 1 0 3 ， 马 鞍 山 井 泉 中 药 饮 片 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 0 2 3 0 8 0 1 ， 贵 州 同 德 药 业 股 份 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 0 2 3 0 9 0 1 0 3 ，

2 0 2 3 0 5 0 1 0 4 ， 2 0 2 3 0 5 0 1 0 5 ） 2 0 2 3 0 8 0 2 ， 2 0 2 3 0 8 0 3 ） 2 0 2 3 0 9 0 1 0 4 ， 2 0 2 3 0 9 0 1 0 5 ， 2 0 2 3 0 9 0 1 0 6 ）

黄 芪 安 徽 汇 中 州 中 药 饮 片 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 3 0 0 1 2 0 1 ， 安 徽 汇 中 州 中 药 饮 片 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 3 0 0 1 1 0 9 ， 安 徽 汇 中 州 中 药 饮 片 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 3 0 7 2 5 0 1 ，

2 3 0 0 1 2 0 2 ， 2 3 0 0 1 2 0 3 ， 2 3 0 0 1 2 0 4 ， 2 3 0 0 1 2 0 5 ） 2 3 0 0 1 1 1 0 ） 2 3 0 7 2 5 0 2 ， 2 3 0 7 2 5 0 3 ， 2 3 0 7 2 5 0 4 ）

制 何 首 乌 马 鞍 山 井 泉 中 药 饮 片 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 0 2 3 1 7 1 5 ， 马 鞍 山 井 泉 中 药 饮 片 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 0 2 3 0 6 0 2 ， 安 徽 省 万 生 中 药 饮 片 有 限 公 司 （ 批 号 ： 2 0 2 3 1 9 2 2 ，

2 0 2 3 1 7 1 6 ， 2 0 2 3 1 7 1 7 ） 2 0 2 3 0 6 0 3 ， 2 0 2 3 0 6 0 4 ， 2 0 2 3 0 6 0 5 ） 2 0 2 3 1 9 2 3 ， 2 0 2 3 1 9 2 4 ）
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声 处 理 （ 功 率 400 W， 频 率 40 kHZ） 30 min ， 冷 却 后 甲 醇 定 容 至

刻 度 ， 摇 匀 ， 过 0.22 滋m 微 孔 滤 膜 ， 即 得 。 同 法 制 得 单 味 饮 片 和

阴 性 对 照 供 试 品 溶 液 。

2.2.3 对 照 品 溶 液 的 制 备 取 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、

金 丝 桃 苷 、 2， 3 ， 5， 4 ’ -四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 、

异 槲 皮 苷 、 棉 花 皮 素 -8-O- 葡 萄 糖 醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄

花 黄 素 对 照 品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 分 别 将 其 置 于 量 瓶 中 ， 加 甲 醇

适 量 ， 超 声 处 理 （ 功 率 400 W， 频 率 40 kHZ） 30 min ， 冷 却 后 甲 醇

定 容 至 刻 度 ， 得 8 个 对 照 品 溶 液 ， 精 密 量 取 各 对 照 品 溶 液 适

量 混 合 ， 定 容 至 刻 度 ， 制 得 质 量 浓 度 分 别 为 0.354 0 、 0.101 6、

0.404 0 、 0.413 0 、 0.401 0、 0.350 0 、 0.411 0 、 0.407 0 mg/mL 的 混

合 对 照 品 溶 液 。

2.2.4 精 密 度 考 察 制 备 芪 葵 方 基 准 样 品 供 试 品 溶 液 ， 按

“ 2.2.1 ” 项 下 色 谱 条 件 连 续 进 样 6 次 ， 结 果 指 纹 图 谱 相 似 度 跃

0.95 ； 以 金 丝 桃 苷 色 谱 峰 为 参 照 峰 ， 各 共 有 峰 的 相 对 保 留 时 间

和 相 对 峰 面 积 约2%， 表 明 仪 器 的 精 密 度 良 好 。

2.2.5 稳 定 性 考 察 制 备 芪 葵 方 基 准 样 品 的 供 试 品 溶 液 ， 按

“ 2.2.1” 项 下 的 色 谱 条 件 ， 分 别 于 样 品 制 备 后 的 0 、 2 、 4、 8 、 12、

24 h 进 样 分 析 ， 结 果 指 纹 图 谱 相 似 度 跃0.98； 以 金 丝 桃 苷 色 谱

峰 为 参 照 峰 ， 各 共 有 峰 的 相 对 保 留 时 间 和 相 对 峰 面 积 约2% ，

表 明 供 试 品 在 24 h内 稳 定 性 良 好 。

2.2.6 重 复 性 考 察 按 “ 2.2.2 ” 项 下 的 方 法 平 行 制 备 同 批 芪

葵 方 基 准 样 品 的 供 试 品 溶 液 6 份 ， 按 “ 2.2.1” 项 下 的 色 谱 条 件

进 样 分 析 ， 结 果 指 纹 图 谱 相 似 度 跃0.96 ； 以 金 丝 桃 苷 色 谱 峰 为

参 照 峰 ， 各 共 有 峰 的 相 对 保 留 时 间 和 相 对 峰 面 积 约2% ， 表

明 重 复 性 良 好 。

2.2.7 化 学 指 纹 图 谱 的 建 立 及 其 相 似 度 评 价 按 “ 2.2.1” 项 下

色 谱 条 件 检 测 15 批 芪 葵 方 基 准 样 品 供 试 品 溶 液 ， 将 所 得 色 谱

数 据 导 入 “ 中 药 色 谱 指 纹 图 谱 相 似 度 评 价 系 统 软 件 （ 2012 版 ） ”

进 行 分 析 ， 采 用 中 位 数 法 ， 时 间 窗 设 为 0.2 min， 生 成 HPLC叠 加

指 纹 图 谱 和 对 照 指 纹 图 谱 。 （ 见 图 1） 共 标 定 了 24个 共 有 峰 ， 计 算

15 批 芪 葵 方 基 准 样 品 相 似 度 ， 得 到 其 不 同 批 次 的 指 纹 图 谱 相

似 度 均 跃0.96。 （ 见 表 3）

图 1 15批芪葵方基准样品指纹图谱和对照图谱的HPLC图

经 过 与 化 学 对 照 品 的 色 谱 图 比 较 ， 共 指 认 8 个 共 有 峰 ， 分

别 为 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 （ 11 号 ） 、 芦 丁 （ 13 号 ） 、 金 丝 桃 苷 （ 14

号 ） 、 2， 3， 5， 4’ -四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D-葡 萄 糖 苷 （ 15 号 ） 、

异 槲 皮 苷 （ 16 号 ） 、 棉 花 皮 素 -8-O-葡 萄 糖 醛 酸 苷 （ 19 号 ） 、 毛 蕊

异 黄 酮 （ 23 号 ） 、 芒 柄 花 黄 素 （ 24 号 ） 。 供 试 品 溶 液 、 对 照 品 溶

液 、 空 白 溶 剂 的 HPLC图 见 图 2 。

图 2 芪葵方基准样品（A）、混合对照品（B）和空白溶剂（C）

的 HPLC图

2.2.8 指 纹 图 谱 分 析 比 对 分 析 芪 葵 方 基 准 样 品 、 缺 单 味 饮

片 的 阴 性 样 品 和 3种 单 味 饮 片 样 品 的 指 纹 图 谱 ， 对 标 定 的 24 个

表 3 15批芪葵方基准样品指纹图谱相似度评价结果

编 号 S 1 S 2 S 3 S 4 S 5 S 6 S 7 S 8 S 9 S 1 0 S 1 1 S 1 2 S 1 3 S 1 4 S 1 5

S 1 1 . 0 0 0 0 . 9 6 4 0 . 9 8 4 0 . 9 8 0 0 . 9 7 5 0 . 9 7 5 0 . 9 6 8 0 . 9 7 5 0 . 9 8 7 0 . 9 8 8 0 . 9 8 4 0 . 9 8 6 0 . 9 9 0 0 . 9 8 8 0 . 9 9 0 0 . 9 8 8

S 2 0 . 9 6 4 1 . 0 0 0 0 . 9 8 3 0 . 9 8 8 0 . 9 7 0 0 . 9 9 0 0 . 9 9 4 0 . 9 8 9 0 . 9 9 0 0 . 9 8 7 0 . 9 8 3 0 . 9 8 1 0 . 9 8 3 0 . 9 7 9 0 . 9 8 0 0 . 9 8 9

S 3 0 . 9 8 4 0 . 9 8 3 1 . 0 0 0 0 . 9 8 6 0 . 9 8 7 0 . 9 9 7 0 . 9 9 1 0 . 9 8 7 0 . 9 9 5 0 . 9 9 6 0 . 9 9 9 0 . 9 9 9 0 . 9 9 6 0 . 9 9 9 0 . 9 8 7 0 . 9 9 8

S 4 0 . 9 8 0 0 . 9 8 8 0 . 9 8 6 1 . 0 0 0 0 . 9 6 3 0 . 9 9 0 0 . 9 8 0 0 . 9 7 7 0 . 9 9 6 0 . 9 9 4 0 . 9 8 8 0 . 9 8 9 0 . 9 9 3 0 . 9 8 7 0 . 9 9 6 0 . 9 9 3

S 5 0 . 9 7 5 0 . 9 7 0 0 . 9 8 7 0 . 9 6 3 1 . 0 0 0 0 . 9 8 0 0 . 9 8 6 0 . 9 8 6 0 . 9 7 9 0 . 9 8 0 0 . 9 8 1 0 . 9 8 3 0 . 9 7 6 0 . 9 8 4 0 . 9 6 3 0 . 9 8 5

S 6 0 . 9 7 5 0 . 9 9 0 0 . 9 9 7 0 . 9 9 0 0 . 9 8 0 1 . 0 0 0 0 . 9 9 3 0 . 9 8 6 0 . 9 9 6 0 . 9 9 6 0 . 9 9 7 0 . 9 9 6 0 . 9 9 4 0 . 9 9 5 0 . 9 8 6 0 . 9 9 7

S 7 0 . 9 6 8 0 . 9 9 4 0 . 9 9 1 0 . 9 8 0 0 . 9 8 6 0 . 9 9 3 1 . 0 0 0 0 . 9 9 3 0 . 9 8 9 0 . 9 8 7 0 . 9 9 0 0 . 9 8 8 0 . 9 8 5 0 . 9 8 7 0 . 9 7 5 0 . 9 9 2

S 8 0 . 9 7 5 0 . 9 8 9 0 . 9 8 7 0 . 9 7 7 0 . 9 8 6 0 . 9 8 6 0 . 9 9 3 1 . 0 0 0 0 . 9 8 8 0 . 9 8 4 0 . 9 8 4 0 . 9 8 3 0 . 9 8 3 0 . 9 8 3 0 . 9 7 4 0 . 9 9 0

S 9 0 . 9 8 7 0 . 9 9 0 0 . 9 9 5 0 . 9 9 6 0 . 9 7 9 0 . 9 9 6 0 . 9 8 9 0 . 9 8 8 1 . 0 0 0 0 . 9 9 9 0 . 9 9 5 0 . 9 9 5 0 . 9 9 7 0 . 9 9 4 0 . 9 9 5 0 . 9 9 8

S 1 0 0 . 9 8 8 0 . 9 8 7 0 . 9 9 6 0 . 9 9 4 0 . 9 8 0 0 . 9 9 6 0 . 9 8 7 0 . 9 8 4 0 . 9 9 9 1 . 0 0 0 0 . 9 9 6 0 . 9 9 7 0 . 9 9 8 0 . 9 9 6 0 . 9 9 4 0 . 9 9 9

S 1 1 0 . 9 8 4 0 . 9 8 3 0 . 9 9 9 0 . 9 8 8 0 . 9 8 1 0 . 9 9 7 0 . 9 9 0 0 . 9 8 4 0 . 9 9 5 0 . 9 9 6 1 . 0 0 0 0 . 9 9 9 0 . 9 9 8 0 . 9 9 9 0 . 9 9 0 0 . 9 9 8

S 1 2 0 . 9 8 6 0 . 9 8 1 0 . 9 9 9 0 . 9 8 9 0 . 9 8 3 0 . 9 9 6 0 . 9 8 8 0 . 9 8 3 0 . 9 9 5 0 . 9 9 7 0 . 9 9 9 1 . 0 0 0 0 . 9 9 8 1 . 0 0 0 0 . 9 9 1 0 . 9 9 8

S 1 3 0 . 9 9 0 0 . 9 8 3 0 . 9 9 6 0 . 9 9 3 0 . 9 7 6 0 . 9 9 4 0 . 9 8 5 0 . 9 8 3 0 . 9 9 7 0 . 9 9 8 0 . 9 9 8 0 . 9 9 8 1 . 0 0 0 0 . 9 9 8 0 . 9 9 7 0 . 9 9 8

S 1 4 0 . 9 8 8 0 . 9 7 9 0 . 9 9 9 0 . 9 8 7 0 . 9 8 4 0 . 9 9 5 0 . 9 8 7 0 . 9 8 3 0 . 9 9 4 0 . 9 9 6 0 . 9 9 9 1 . 0 0 0 0 . 9 9 8 1 . 0 0 0 0 . 9 9 1 0 . 9 9 8

S 1 5 0 . 9 9 0 0 . 9 8 0 0 . 9 8 7 0 . 9 9 6 0 . 9 6 3 0 . 9 8 6 0 . 9 7 5 0 . 9 7 4 0 . 9 9 5 0 . 9 9 4 0 . 9 9 0 0 . 9 9 1 0 . 9 9 7 0 . 9 9 1 1 . 0 0 0 0 . 9 9 3

0 . 9 8 8 0 . 9 8 9 0 . 9 9 8 0 . 9 9 3 0 . 9 8 5 0 . 9 9 7 0 . 9 9 2 0 . 9 9 0 0 . 9 9 8 0 . 9 9 9 0 . 9 9 8 0 . 9 9 8 0 . 9 9 8 0 . 9 9 8 0 . 9 9 3 1 . 0 0 0
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共 有 峰 进 行 归 属 。 （ 见 图 3） 峰 2、 峰 4、 峰 6、 峰 7、 峰 8、 峰 9、 峰 10、 峰

12、 峰 13（ 芦 丁 ） 、 峰 14（ 金 丝 桃 苷 ） 、 峰 16（ 异 槲 皮 苷 ） 、 峰 18 、 峰

19（ 棉 花 皮 素 -8-O- 葡 萄 糖 醛 酸 苷 ） 、 峰 20 、 峰 21 来 自 黄 蜀 葵

花 ； 峰 3 、 峰 15（ 2 ， 3 ， 5 ， 4’ - 四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖

苷 ） 来 自 制 何 首 乌 ； 峰 11（ 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 ） 、 峰 22 、 峰 23

（ 毛 蕊 异 黄 酮 ） 、 峰 24（ 芒 柄 花 黄 素 ） 来 自 黄 芪 。 峰 1、 峰 5 在 黄 蜀

葵 花 和 黄 芪 中 均 出 现 ； 峰 3 在 黄 芪 、 黄 蜀 葵 花 和 制 何 首 乌 中 均

出 现 ； 峰 17 在 制 何 首 乌 和 黄 蜀 葵 花 中 均 出 现 。 制 何 首 乌 单 味

饮 片 中 检 测 到 的 成 分 未 能 全 部 转 移 至 基 准 样 品 中 ， 说 明 在 合

煎 过 程 中 可 能 出 现 了 成 分 的 变 化 ， 有 待 进 一 步 研 究 。

图 3 芪葵方基准样品指纹图谱中 24各共有峰及其归属

2.3 8个成分的含量测定

2.3.1 HPLC色 谱 条 件 色 谱 条 件 同 “ 2.2.1” 项 下 方 法 。

2.3.2 芪 葵 方 基 准 样 品 供 试 品 溶 液 制 备 制 备 方 法 同

“ 2.2.2” 项 下 方 法 。

2.3.3 对 照 品 溶 液 的 制 备 制 备 方 法 同 “ 2.2.3 ” 项 下 方 法 。

2.3.4 系 统 适 用 性 考 察 取 上 述 基 准 样 品 、 混 合 对 照 品 以 及

空 白 溶 剂 ， 按 “ 2.2.1” 项 下 方 法 进 样 分 析 ， 供 试 品 溶 液 中 毛 蕊

异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、 金 丝 桃 苷 、 2 ， 3 ， 5 ， 4’ - 四 羟 基 二 苯 乙

烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 、 异 槲 皮 苷 、 棉 花 皮 素 -8-O- 葡 萄 糖

醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花 黄 素 与 相 应 对 照 品 色 谱 峰 的 保

留 时 间 一 致 ， 各 色 谱 峰 均 能 基 线 分 离 ， 空 白 溶 剂 无 干 扰 。

2.3.5 线 性 关 系 考 察 按 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 测 定 不 同 质

量 浓 度 的 混 合 对 照 品 溶 液 ， 以 浓 度 为 横 坐 标 ， 峰 面 积 为 纵 坐

标 ， 绘 制 标 准 曲 线 。 回 归 方 程 及 线 性 范 围 见 表 4 。 结 果 表 明 毛

蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、 金 丝 桃 苷 、 2， 3 ， 5 ， 4 ’ - 四 羟 基 二 苯

乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 、 异 槲 皮 苷 、 棉 花 皮 素 -8-O- 葡 萄

糖 醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花 黄 素 在 相 应 的 浓 度 范 围 内 线

性 关 系 良 好 。

2.3.6 精 密 度 考 察 取 “ 2.3.2” 项 下 供 试 品 溶 液 1 份 ， 分 别 连

续 进 样 6 次 ， 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、 金 丝 桃 苷 、 2， 3， 5， 4’ -

四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 、 异 槲 皮 苷 、 棉 花 皮

素 -8-O- 葡 萄 糖 醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花 黄 素 峰 面 积

分 别 为 0.75% 、 0.92% 、 0.45% 、 0.79% 、 0.62% 、 0.33% 、 0.41% 、

0.61%， 表 明 仪 器 的 精 密 度 良 好 。

2.3.7 稳 定 性 考 察 取 “ 2.3.2” 项 下 供 试 品 溶 液 1 份 ， 分 别 在

制 备 后 0 、 2 、 4 、 8、 12 、 24 h进 样 ， 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、 金

丝 桃 苷 、 2， 3 ， 5 ， 4 ’ -四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 、 异

槲 皮 苷 、 棉 花 皮 素 -8-O- 葡 萄 糖 醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花

黄 素 峰 面 积 分 别 为 0.62% 、 1.04% 、 0.62% 、 0.71% 、 0.92% 、

0.47%、 0.19%、 0.77%， 表 明 供 试 品 溶 液 在 24 h 内 稳 定 性 良 好 。

2.3.8 重 复 性 考 察 按 “ 2.2.2 ” 项 下 制 备 6 份 供 试 品 溶 液 ，

分 别 进 样 分 析 ， 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、 金 丝 桃 苷 、

2 ， 3， 5， 4 ’ -四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 、 异 槲 皮 苷 、

棉 花 皮 素 -8-O-葡 萄 糖 醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花 黄 素 的 峰

面 积 分 别 为 1.13% 、 0.94% 、 1.04% 、 0.41% 、 0.62% 、 0.86% 、

0.23%、 0.74%， 表 明 重 复 性 良 好 。

2.3.9 加 样 回 收 率 考 察 精 密 量 取 已 知 各 成 分 含 量 的 芪 葵

方 基 准 样 品 （ 编 号 1） 1 mL于 10 mL量 瓶 中 ， 加 入 含 有 毛 蕊 异 黄

酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、 金 丝 桃 苷 、 2 ， 3， 5， 4 ’ - 四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-

O-茁-D-葡 萄 糖 苷 、 异 槲 皮 苷 、 棉 花 皮 素 -8-O-葡 萄 糖 醛 酸 苷 、

毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花 黄 素 的 对 照 品 溶 液 适 量 ， 按 照 供 试 品 制

备 方 法 平 行 6 份 ， 进 样 测 定 。 供 试 品 中 8 个 指 标 成 分 的 平 均 加

样 回 收 率 见 表 5， 结 果 表 明 该 方 法 的 加 样 回 收 率 良 好 。

表 5 各成分加样回收率结果 （n=6)

成 分 原 有 量 /mg 加 入 量 /mg 测 的 量 /mg 加 样 回 收 率 /% 平 均 加 样 回 收 率 /% /%

毛 蕊 异 黄 酮 0.034 0 0.036 0 0.071 6 104.44 103.77 0.95

葡 萄 糖 苷 0.034 0 0.036 0 0.071 0 102.78

0.034 0 0.036 0 0.071 4 103.83

0.034 0 0.036 0 0.071 1 103.00

0.034 0 0.036 0 0.071 9 105.14

0.034 0 0.036 0 0.071 3 103.47

芦 丁 0.064 4 0.065 0 0.132 6 104.92 104.29 1.23

0.064 4 0.065 0 0.131 7 103.54

0.064 4 0.065 0 0.133 0 105.54

0.064 4 0.065 0 0.130 9 102.37

0.064 4 0.065 0 0.131 8 103.69

0.064 4 0.065 0 0.133 1 105.69

金 丝 桃 苷 0.646 1 0.634 6 1.298 0 102.73 102.11 0.57

0.646 1 0.634 6 1.298 3 102.77

0.646 1 0.634 6 1.295 5 102.33

0.646 1 0.634 6 1.291 3 101.67

0.646 1 0.634 6 1.290 0 101.47

0.646 1 0.634 6 1.291 3 101.67

表 4 各成分线性关系

成 分 回 归 方 程 线 性 范 围 /（ 滋g/mL） 2 检 测 限 /（ 滋g/mL） 定 量 限 /（ 滋g/mL）

毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 Y=20.882 0X+3.518 4

芦 丁 Y=7.642 7X+11.323 0

金 丝 桃 苷 Y=9.492 8X-7.818 4

2， 3， 5， 4 ’ -四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D-葡 萄 糖 苷 Y=14.075 0X-1.544 3

异 槲 皮 苷 Y=8.511 5X+5.023 1

棉 花 皮 素 -8-O-葡 萄 糖 醛 酸 苷 Y=11.536 0X-38.741 0

毛 蕊 异 黄 酮 Y=29.429 0X+14.179 0

芒 柄 花 黄 素 Y=56.502 0X+8.169 2

3.318 8耀106.200 0

3.175 0耀101.600 0

7.575 0耀242.400 0

3.875 0耀124.000 0

3.756 3耀120.200 0

13.131 3耀420.200 0

0.963 3耀123.300 0

0.476 6耀30.500 0

1.000 0 0.103 7 0.414 9

0.999 1 0.099 2 0.396 9

0.999 9 0.236 7 0.946 9

0.999 8 0.121 1 0.484 4

0.999 3 0.117 4 0.939 1

0.999 8 0.820 7 6.565 6

0.999 2 0.060 2 0.240 8

0.999 9 0.029 8 0.119 1
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表 6 基准样品中各指标成分含量 （mg/mL）

编 号 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 芦 丁 金 丝 桃 苷 2 ， 3 ， 5 ， 4 ’ - 四 羟 基 二 苯 乙 烯 - 2 - O - β - D - 葡 萄 糖 苷 异 槲 皮 苷 棉 花 皮 素 - 8 - O - 葡 糖 糖 醛 酸 苷 毛 蕊 异 黄 酮 芒 柄 花 黄 素

1 0 . 0 3 4 0 0 . 0 6 4 4 0 . 6 4 6 1 0 . 1 8 5 5 0 . 4 6 7 7 1 . 4 5 6 9 0 . 0 1 5 9 0 . 0 0 4 6

2 0 . 0 5 2 8 0 . 0 5 6 9 0 . 7 0 1 6 0 . 2 0 7 5 0 . 5 1 3 9 1 . 2 2 7 1 0 . 0 1 5 1 0 . 0 0 3 3

3 0 . 0 3 3 3 0 . 0 5 7 4 0 . 6 0 9 6 0 . 1 1 3 5 0 . 4 3 7 1 1 . 4 6 7 1 0 . 0 1 3 1 0 . 0 0 2 5

4 0 . 0 3 7 2 0 . 0 4 6 9 0 . 5 8 8 2 0 . 2 0 8 0 0 . 3 9 2 9 1 . 3 5 7 6 0 . 0 1 3 8 0 . 0 0 4 3

5 0 . 0 4 0 3 0 . 0 5 9 8 0 . 6 6 8 0 0 . 1 1 9 0 0 . 4 2 1 4 1 . 3 9 8 8 0 . 0 0 9 6 0 . 0 0 2 7

6 0 . 0 6 0 3 0 . 0 6 3 1 0 . 7 3 5 5 0 . 1 6 8 7 0 . 4 2 5 3 1 . 5 0 5 9 0 . 0 0 9 4 0 . 0 0 4 5

7 0 . 0 3 9 4 0 . 0 4 5 6 0 . 6 4 2 4 0 . 1 1 2 3 0 . 4 3 1 9 1 . 0 3 3 6 0 . 0 0 9 4 0 . 0 0 2 5

8 0 . 0 5 0 5 0 . 0 6 1 3 0 . 6 8 4 2 0 . 2 0 2 4 0 . 3 9 4 6 1 . 4 1 3 9 0 . 0 1 1 3 0 . 0 0 4 2

9 0 . 0 5 7 1 0 . 0 6 0 2 0 . 7 8 4 5 0 . 1 1 7 3 0 . 4 3 0 2 1 . 5 5 2 4 0 . 0 1 5 9 0 . 0 0 2 8

1 0 0 . 0 4 2 1 0 . 0 4 7 6 0 . 6 5 3 2 0 . 1 6 5 6 0 . 5 4 2 0 1 . 2 4 7 7 0 . 0 1 6 3 0 . 0 0 3 2

1 1 0 . 0 3 2 7 0 . 0 4 1 8 0 . 5 2 1 7 0 . 1 3 7 6 0 . 4 6 1 2 1 . 3 2 5 5 0 . 0 1 5 7 0 . 0 0 2 6

1 2 0 . 0 5 1 2 0 . 0 4 8 9 0 . 4 9 7 6 0 . 1 1 2 4 0 . 3 8 7 6 1 . 1 5 8 8 0 . 0 1 3 2 0 . 0 0 3 4

1 3 0 . 0 5 9 5 0 . 0 6 2 8 0 . 5 5 4 3 0 . 1 8 6 5 0 . 3 6 5 2 1 . 1 6 6 7 0 . 0 0 9 9 0 . 0 0 4 6

1 4 0 . 0 5 2 0 0 . 0 4 2 6 0 . 7 3 2 8 0 . 2 0 9 7 0 . 3 3 8 7 1 . 3 0 6 5 0 . 0 0 9 8 0 . 0 0 3 8

1 5 0 . 0 5 9 8 0 . 0 4 5 2 0 . 5 4 2 1 0 . 1 9 4 3 0 . 4 9 1 0 1 . 4 0 2 8 0 . 0 1 5 4 0 . 0 0 4 1

均 值 0 . 0 4 6 8 0 . 0 5 3 6 0 . 6 3 7 5 0 . 1 6 2 7 0 . 4 3 3 4 1 . 3 3 4 7 0 . 0 1 2 9 0 . 0 0 3 5

续 表 5：

成 分 原 有 量 /mg 加 入 量 /mg 测 的 量 /mg 加 样 回 收 率 /% 平 均 加 样 回 收 率 /% /%

2 ， 3 ， 5 ， 4’ -四 羟 基 0.185 5 0.185 7 0.375 9 102.53 101.77 0.99

二 苯 乙 烯 -2-O- 0.185 5 0.185 7 0.376 8 103.02

茁-D-葡 萄 糖 苷 0.185 5 0.185 7 0.375 7 102.42

0.185 5 0.185 7 0.373 0 100.97

0.185 5 0.185 7 0.373 3 101.13

0.185 5 0.185 7 0.372 2 100.54

异 槲 皮 苷 0.466 7 0.463 5 0.942 2 102.59 102.87 1.04

0.466 7 0.463 5 0.953 6 105.05

0.466 7 0.463 5 0.941 5 102.44

0.466 7 0.463 5 0.941 4 102.42

0.466 7 0.463 5 0.942 2 102.59

0.466 7 0.463 5 0.940 3 102.18

棉 花 皮 素 -8-O- 1.456 9 1.442 5 2.947 3 103.32 103.91 0.62

葡 萄 糖 醛 酸 苷 1.456 9 1.442 5 2.963 9 104.47

1.456 9 1.442 5 2.956 5 103.96

1.456 9 1.442 5 2.953 2 103.73

1.456 9 1.442 5 2.945 2 103.18

1.456 9 1.442 5 2.969 1 104.83

毛 蕊 异 黄 酮 0.015 9 0.015 4 0.031 8 103.25 103.01 0.87

0.015 9 0.015 4 0.032 0 104.55

0.015 9 0.015 4 0.031 7 102.60

0.015 9 0.015 4 0.031 8 103.25

0.015 9 0.015 4 0.031 6 101.95

0.015 9 0.015 4 0.031 7 102.60

芒 柄 花 黄 素 0.004 6 0.004 7 0.009 4 102.55 102.11 1.12

0.004 6 0.004 7 0.009 3 100.00

0.004 6 0.004 7 0.009 4 102.55

0.004 6 0.004 7 0.009 5 103.40

0.004 6 0.004 7 0.009 4 102.13

0.004 6 0.004 7 0.009 4 102.13

2.4 芪葵方中8种成分在基准样品中的含量测定结果 按

“ 2.2.1” 项 下 方 法 测 定 15 批 基 准 样 品 中 8 种 成 分 的 含 量 ， 结 果

见 表 6 。 15 批 基 准 样 品 中 各 成 分 的 质 量 浓 度 分 别 为 毛 蕊 异 黄

酮 葡 萄 糖 苷 0.032 7~0.060 3mg/mL、 芦 丁 0.041 8~0.064 4 mg/mL 、

金 丝 桃 苷 0.497 6~0.784 5 mg/mL、 2 ， 3 ， 5 ， 4’ - 四 羟 基 二 苯 乙

烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 0.112 4~0.209 7 mg/mL 、 异 槲 皮 苷

0.338 7~0.542 0 mg/mL 、 棉 花 皮 素 -8-O- 葡 萄 糖 醛 酸 苷 1.033

6~1.552 4 mg/mL、 毛 蕊 异 黄 酮 0.009 4~0.016 3 mg/mL、 芒 柄 花

黄 素 0.002 5~0.004 6mg/mL。

根 据 《 古 代 经 典 名 方 目 录 管 理 的 中 药 复 方 制 剂 药 学 研 究

技 术 指 导 原 则 （ 试 行 ） 》 [13]要 求 ， 其 指 标 成 分 的 波 动 范 围 一 般 不

超 过 均 值 的 依30% 。 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、 金 丝 桃 苷 、

2， 3， 5， 4’ -四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D-葡 萄 糖 苷 、 异 槲 皮 苷 、 棉 花

皮 素 -8-O-葡 萄 糖 醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花 黄 素 均 未 出 现

离 散 数 据 （ 均 值 依30%） 。 说 明 各 批 次 黄 蜀 葵 花 、 黄 芪 、 制 何 首 乌

饮 片 的 质 量 相 对 稳 定 ， 15 批 基 准 样 品 的 制 备 工 艺 稳 定 ， 各 指

标 成 分 的 含 量 范 围 可 作 为 后 续 工 艺 研 究 和 质 量 控 制 的 参 照 。

2.5 芪葵方基准样品干膏率的测定 精 密 量 取 芪 葵 方 基 准

样 品 各 10 mL 于 干 燥 恒 重 的 蒸 发 皿 中 ， 蒸 干 ， 再 置 于 105 益 烘

箱 中 干 燥 3 h， 干 燥 器 中 冷 却 30 min ， 称 量 质 量 ， 计 算 干 浸 膏 得

率 。 干 浸 膏 得 率 =（ 干 膏 质 量 /饮 片 质 量 ） 伊25伊100% 。 根 据 《 古 代

经 典 名 方 目 录 管 理 的 中 药 复 方 制 剂 药 学 研 究 技 术 指 导 原 则

（ 试 行 ） 》 [13]， 其 基 准 物 质 的 干 膏 率 的 波 动 范 围 一 般 不 超 过 均 值

的 依10% 。 15 批 芪 葵 方 基 准 样 品 的 平 均 干 膏 率 为 30.81% ， 干 膏

率 的 范 围 为 27.78%~33.86% 。 （ 见 表 7） 该 15 批 基 准 样 品 的 制 备

工 艺 稳 定 ， 干 浸 膏 得 率 的 范 围 可 作 为 后 续 工 艺 研 究 与 质 量 控

制 的 参 照 。
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表 7 基准样品干浸膏得率

序 号 得 率 /%

1 31.43

2 27.78

3 30.45

4 31.86

5 33.86

6 33.41

7 28.63

8 33.26

9 33.14

10 29.03

11 30.15

12 32.75

13 28.11

14 28.96

15 29.30

均 值 30.81

3 讨 论

3.1 指标成分的选择 芪 葵 方 基 准 样 品 作 为 后 续 制 剂 工 艺

研 究 、 大 生 产 及 质 量 控 制 的 参 照 ， 是 整 个 研 究 的 核 心 部 分 。 因

此 ， 指 标 成 分 应 该 具 有 一 定 的 代 表 性 ， 且 与 临 床 疗 效 相 关 。 同

时 指 标 成 分 能 全 面 反 映 芪 葵 方 质 量 ， 且 检 测 方 法 应 尽 可 能 简

便 快 捷 。 本 研 究 初 始 阶 段 ， 拟 选 择 毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦

丁 、 金 丝 桃 苷 、 2 ， 3 ， 5 ， 4’ - 四 羟 基 二 苯 乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖

苷 、 异 槲 皮 苷 、 棉 花 皮 素 -8-O-葡 萄 糖 醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒

柄 花 黄 素 、 大 黄 素 、 大 黄 素 甲 醚 、 表 儿 茶 素 、 白 藜 芦 醇 、 芒 柄 花

苷 13 个 成 分 作 为 指 标 成 分 ， 结 果 发 现 大 黄 素 、 大 黄 素 甲 醚 、 表

儿 茶 素 、 白 藜 芦 醇 、 芒 柄 花 苷 在 3 个 波 长 （ 220 nm 、 250 nm、

280 nm） 下 均 未 能 检 出 或 峰 面 积 太 小 ， 未 达 到 含 量 测 定 的 要

求 。 在 测 定 黄 芪 甲 苷 过 程 中 ， 样 品 处 理 时 需 正 丁 醇 萃 取 ， 氨 试

液 洗 ， 且 需 采 用 蒸 发 光 散 射 检 测 器 检 测 ， 不 能 与 其 他 成 分 同

时 处 理 与 分 析 ， 因 此 本 研 究 暂 未 将 其 作 为 指 标 成 分 。

毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花 黄 素 为 黄 芪

中 的 重 要 成 分 ， 具 有 抗 氧 化 、 抗 衰 老 、 抗 糖 尿 病 、 免 疫 调 节 等

作 用 [14-16]。 芦 丁 、 金 丝 桃 苷 、 异 槲 皮 苷 、 棉 花 皮 素 -8-O- 葡 萄 糖

醛 酸 苷 来 自 黄 蜀 葵 花 ， 对 肾 炎 、 心 肌 损 伤 、 脑 缺 血 损 伤 等 具 有

较 好 的 治 疗 效 果 [17-20]。 二 苯 乙 烯 苷 类 为 制 何 首 乌 中 主 要 成 分 ，

具 有 良 好 的 抗 氧 化 特 性 [21-24]。 以 上 各 成 分 的 作 用 均 与 芪 葵 方

的 临 床 疗 效 一 致 ， 且 可 用 HPLC 法 同 时 测 定 ， 因 此 本 研 究 确 定

毛 蕊 异 黄 酮 葡 萄 糖 苷 、 芦 丁 、 金 丝 桃 苷 、 2， 3， 5 ， 4 ’ - 四 羟 基 二

苯 乙 烯 -2-O-茁-D- 葡 萄 糖 苷 、 异 槲 皮 苷 、 棉 花 皮 素 -8-O- 葡

萄 糖 醛 酸 苷 、 毛 蕊 异 黄 酮 、 芒 柄 花 黄 素 作 为 芪 葵 方 基 准 样 品

的 指 标 成 分 。

3.2 HPLC分析方法的建立 指 纹 图 谱 建 立 时 ， 本 研 究 通 过

全 波 长 扫 描 观 察 各 成 分 的 整 体 分 离 情 况 ， 最 终 选 择 280 nm 作

为 检 测 波 长 。 该 波 长 下 信 号 峰 较 多 ， 基 线 稳 定 性 强 ， 且 各 组 分

间 分 离 度 良 好 。 流 动 相 为 乙 腈 -0.1% 磷 酸 系 统 。 该 系 统 可 抑 制

黄 酮 类 酚 羟 基 的 电 离 ， 改 善 拖 尾 ， 使 其 峰 形 更 对 称 [25-26]。 本 研

究 采 用 Agilent Poroshell 120， EC-C18色 谱 柱 （ 250.0 mm伊4.6mm，

4.0 滋m） ， 填 料 粒 径 为 4 滋m， 柱 效 高 ， 分 离 效 果 好 ， 可 实 现 金 丝

桃 苷 、 二 苯 乙 烯 苷 、 异 槲 皮 苷 3个 极 性 相 似 成 分 的 有 效 分 离 。

3.3 基准样品的质量评价 本 研 究 制 备 了 15 批 芪 葵 方 基 准

样 品 ， 并 构 建 指 纹 图 谱 ， 结 果 标 定 了 24 个 共 有 峰 （ 相 似 度 良

好 ） ， 指 认 了 8 个 指 标 性 成 分 。 15 批 基 准 样 品 的 干 浸 膏 得 率 未

出 现 离 散 数 据 ， 8 个 指 标 性 成 分 也 未 出 现 离 散 数 据 。 该 基 准 样

品 的 制 备 工 艺 稳 定 可 行 ， 干 浸 膏 得 率 及 指 标 成 分 含 量 的 范 围

可 作 为 后 续 制 剂 工 艺 研 究 的 参 照 。

4 结 论

芪 葵 方 基 准 样 品 质 量 稳 定 性 、 可 靠 性 和 一 致 性 良 好 ， 且 质

量 评 价 方 法 科 学 、 稳 定 ， 可 重 复 。 课 题 组 后 续 将 以 其 为 依 据 进

行 制 剂 工 艺 优 选 及 全 过 程 质 量 控 制 研 究 。 以 临 床 用 基 准 样 品

为 参 照 开 发 医 疗 机 构 制 剂 ， 可 确 保 制 剂 与 临 床 所 用 汤 剂 的 一

致 性 ， 进 一 步 提 升 医 疗 机 构 制 剂 临 床 疗 效 的 稳 定 性 与 安 全 性 。
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