
中草药= = Chinese=qraditional=and=eerbal=arugs= =第 QT卷=第 NS期= OMNS年 U月=

= =

·OUSU·=

emiC法测定仙灵骨葆胶囊中川续断皂苷 sf、补骨脂素及异补骨脂素=
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摘= =要：目的= =采用多波长 emiC法建立仙灵骨葆胶囊中川续断皂苷 sf、补骨脂素及异补骨脂素的定量测定方法。方法= =采
用月旭 räíim~íe®=u_JCNU柱，流动相采用乙腈J水系统，梯度洗脱；柱温 PM=℃；检测波长：川续断皂苷 sf为 ONO=nm，补骨

脂素、异补骨脂素为 OQS=nm。结果= = P种成分均能达到基线分离，川续断皂苷 sf的进样量在 NQQKN～R=TSQKM=ng（r＝MKVVV=S）、
补骨脂素在 RKQ～ONRKO=ng（r＝MKVVU=M）、异补骨脂素在 SKS～OSRKS=ng（r＝MKVVU=R）与峰面积线性关系良好，平均回收率分

别为 VUKNNB、VTKUSB、VUKOOB，opa均小于 OKMB。结论= =建立的方法操作简便、分离良好、数据准确、灵敏度高、工作效

率好，可用于仙灵骨葆胶囊的多指标成分定量测定。=
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仙灵骨葆胶囊（ui~näing=dub~o=C~ésuäe，udC）
是具有贵州特色的苗药，主要用于治疗老年骨质疏

松的中药制剂xNz，收载于《国家中成药标准汇编·骨

伤科分册》，由淫羊藿、续断、补骨脂、丹参、知母

和地黄 S味中药组成，具有滋补肝肾、接骨续筋、

强筋健骨的功效，可用于肝肾不足、瘀血阻络所致

骨质疏松症的治疗xOz。方中以淫羊藿补肾壮阳为君

药，续断补肝肾、强筋骨、调血脉、续折伤，补骨

脂温阳补肾共为臣药，目前文献多以淫羊藿苷、朝

藿定 C等进行定量研究并控制该制剂质量，或以川

续断皂苷 sf、补骨脂素等分别进行研究xPJVz。为更

有效控制该制剂质量，本实验采用多波长 emiC法

同时测定 P种有效成分川续断皂苷 sf、补骨脂素及

异补骨脂素，该方法操作简便、分离度良好，为该

品种质量标准提高提供参考。=
N= =仪器与材料=

安捷伦 NOMM型高效液相色谱仪，包括 sta、
aAa，美国 Agiäení公司；upNMRau十万分之一电=
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子天平，jeííäer=qoäedo仪器有限公司；apJPRMi超
声波萃取仪，福州德森精工有限公司；密里博 anR
超纯水制水机，jerck=jiääiéore公司。=

甲醇，分析纯，国药集团化学试剂有限公司；

超纯水自制；乙腈，色谱纯，默克公司。川续断皂

苷 sf（批号 NNNSURJOMMUMO，以质量分数 VOKRB计）、

补骨脂素（批号 NNMTPVJOMNNNR，以质量分数 VVKPB
计）、异补骨脂素（批号 NNMTPUJOMNMNO，以质量分

数 NMMB计），均由中国食品药品检定研究院提供。

仙灵骨葆胶囊，批号 NRMRMOU、NQMSMRP、NRMQMRN、
NRMRMOQ、NQMTMNS，贵州同济堂制药有限公司。=
O= =方法与结果=
OKN= =色谱条件=

色谱柱为月旭 räíim~íe®=u_JCNU柱（ORM=mm×
QKR=mm，R=μm）；流动相为乙腈J水，梯度洗脱：M～
PM= min，RB～SMB乙腈；PM～PR= min，SMB～UMB
乙腈；PR～QM=min，UMB乙腈；QM～QR=min，UMB～

RB乙腈；检测波长：M～OP=min，ONO=nm；OQ～QR=min，
OQS=nm；体积流量 NKM=miLmin；柱温 OR=℃。按上

述色谱条件，各指标成分分离度均大于 NKR，按川续

断皂苷 sf峰计算理论塔板数不低于 R=MMM。=
OKO= =对照品溶液的制备=

精密称取川续断皂苷 sf= NRKRU= mg，置 NM= mi
量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，得 A贮

备液；补骨脂素 NPKRR=mg、异补骨脂素 NSKSM=mg，
置同一 RM=mi量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，

摇匀，得 _贮备液。再精密量取 A贮备液 R=mi、_
贮备液 N= mi，置同一 OR= mi量瓶中，加甲醇稀释

至刻度，摇匀，即得混合对照品溶液。=
OKP= =供试品溶液的制备=

取供试品内容物约 N=g，置具塞锥形瓶中，精密

加入甲醇 RM=mi，称定质量，超声处理（功率 NQM=t，

频率 QO=kez）QR=min，放冷，再称定质量，用甲醇

补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。=
OKQ= =阴性对照溶液的制备=

按处方比例及制法制备不含续断及补骨脂的粉

末，按“OKP”项方法提取，制备阴性对照溶液，按

上述色谱条件测定。结果阴性对照分别在川续断皂

苷 sf、补骨脂素及异补骨脂素相应的保留时间无干

扰，见图 N。=
OKR= =线性关系考察=

分别精密吸取混合对照品溶液 MKR、N、O、R、
NM、OM=μi，按上述色谱条件进样测定，以峰面积为=

=

=

=
=
=

NJ川续断皂苷 sf= = OJ补骨脂素= = PJ异补骨脂素=
NJ~séeros~éonin=sf= = OJésor~äen= = PJisoésor~äen=

=
图 N= =对照品= EAF、仙灵骨葆胶囊样品= EBF=和阴性对照= ECF=
emiC图=
cigK=N= =emiC= of= reference= substances= EAFI= udC= samples=
EBFI=and=negative=control=ECF=
=
纵坐标（v），以各指标成分的进样量为横坐标（u）
绘制回归曲线，得回归方程分别为川续断皂苷 sf=
v＝OMVKS=u＋QKORM，r＝MKVVV=S；补骨脂素v＝U=VTVKS=
u＋NPKVO，r＝MKVVU=M；异补骨脂素 v＝U=QMPKR=u＋
PKMSU，r＝MKVVU=R；结果表明川续断皂苷 sf进样量

在 NQQKN～R=TSQKM=ng、补骨脂素在 RKQ～ONRKO=ng、异

补骨脂素在 SKS～OSRKS=ng与峰面积呈良好线性关系。=
OKS= =精密度试验=

精密吸取对照品溶液 R=μi，连续进样 S次，按

“OKN”项色谱条件分别计算峰面积的 opa，结果续

断皂苷 sf 的 opa 为 MKVOB、补骨脂素的 opa 为

NKMRB、异补骨脂素的 opa 为 MKVVB，表明其进样

精密度良好。=
OKT= =稳定性试验=

取同一样品（批号为 NRMRMOU），按“OKP”项下

方法制备，室温下放置，分别在 M、O、Q、U、NO、
NS、OQ=h测定，结果川续断皂苷 sf、补骨脂素及异

补骨脂素的 opa分别为 NKOVB、NKSRB、NKVQB，结

果表明样品溶液在 OQ=h内稳定性良好。=

N= O= P=

N=
O=
P=

M= = = = = = R= = = = = NM= = = = = NR= = = = = OM= = = = = OR= = = = = PM= = = = = PR= = = = = QM=
tLmin=

A=

_=

C=
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OKU= =重复性试验=
称取同一样品（批号为 NRMRMOU）S份，按“OKP”

项下方法同法制备成供试品溶液，按“OKN”项色谱

条件测定，结果川续断皂苷 sf、补骨脂素及异补骨

脂素的 opa分别为 NKUTB、OKMRB、OKNQB，表明该

方法重复性良好。=
OKV= =加样回收率试验=

精密称取已测定的同批号样品（批号为

NRMRMOU）V份，每份约 MKR=g，分别加入 A贮备液 N、
P、R=mi，_贮备液 N、O、P=mi，再精密加入甲醇

RM=mi，按“OKP”项下方法制备测定溶液，按“OKN”
项色谱条件测定，结果川续断皂苷 sf、补骨脂素及

异补骨脂素平均回收率分别为 VUKNNB、VTKUSB、

VUKOOB，opa分别为 NKOVB、MKVPB、NKMTB。=
OKNM= =样品测定结果=

取各批次样品，按“OKP”项下方法制备样品溶

液，重复 P次，进行测定，结果见表 N。=
=

表 N= =样品测定结果= En=Z=PF=
qable=N= =aetermination=of=samples=En=Z=PF=

样品批号=
质量分数LEmg·g−NF=

川续断皂苷 sf= 补骨脂素= 异补骨脂素=

NRMRMOU= UKSO= MKSP= MKSV=

NQMSMRP= TKNS= MKUV= MKVP=

NRMQMRN= VKPN= MKTS= MKTU=

NRMRMOQ= UKOS= MKUN= MKVP=

NQMTMNS= UKVQ= MKTV= MKUS=
=
P= =讨论=
PKN= =流动相及梯度洗脱程序的选择=

流动相曾选择甲醇JMKRB磷酸、乙腈JMKRB磷酸、

乙腈J水、甲醇J水等系统进行不同梯度洗脱实验，

由于处方中丹参酮类等强保留成分的干扰影响，以

及考虑指标峰的保留时间、峰形、分离度等因素，

选择了本实验中乙腈J水系统进行梯度洗脱，并在

PM=min后增加乙腈至 UMB进行洗脱，在此条件下各

检测指标成分分离度、峰形良好，QR=min后基本无

其他杂峰，能为川续断皂苷 sf、补骨脂素及异补骨

脂素的定性、定量提供较好的色谱条件。=
PKO= =检测波长的选择=

取上述对照品溶液在 QMM～OMM=nm进行扫描，

结果检测波长川续断皂苷 sf在 ONO= nm、补骨脂素

及异补骨脂素在 OQS=nm处有最大吸收。另按“OKN”
项色谱条件川续断皂苷 sf 峰的保留时间在 ONKT=

min，补骨脂素及异补骨脂素峰保留时间分别为

ORKV、OSKR=min，故选择 OP=min变换检测波长为 OQS=
nm。采用了 worb~x=p_JCNU柱、岛津 lapJsm=CNU、
菲罗门 iun~JCNU柱进行实验，结果各指标峰分离度

均符合 emiC要求，变换波长的时间为川续断皂苷

sf峰的保留时间加 N=min即可顺利进行实验。=
PKP= =提取方法和溶剂的选择=

根据检测指标成分溶解性并参照文献方法xOJSz

选择稀乙醇、SRB甲醇、甲醇等进行超声处理，并

考察了不同时间及不同溶剂体积的提取效果，表明

采用甲醇 RM=mi超声处理 QR=min的提取效果最佳。=
续断、补骨脂为温阳补肾、强筋健骨的要药，

在仙灵骨葆胶囊处方中起到滋补肝肾、接骨续筋、

强筋健骨的作用，文献报道的多指标成分研究xTz也

是 O个系统分别控制续断及补骨脂的检测方法，为

了提高效率、节约能源，本研究用一个系统对多指

标成分进行测定，即能显著地提高效率，又可减少

有机溶剂的使用，为更好地控制其质量提供参考，

今后将进一步研究一测多评法，节约对照品，更好

地节约能源。=
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