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HPLC 测定安尔眠胶囊中 2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷 

胡永水，牛伟霞，张  淹*，海  娟，李士栋 
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摘  要：目的  建立安尔眠胶囊中 2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷（C20H2209）的含量测定方法。方法  采用高

效液相色谱（HPLC）法，以 Dionex Acclaim 120® C18色谱柱（150 mm×4.6 mm，5 μm）为分离柱，以乙腈-1%甲酸溶液（23∶
77）为流动相，体积流量 1.0 mL/min，检测波长 320 nm，柱温 25 ℃。结果  2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷

在 0.010～0.200 μg 呈现良好的线性关系（r＝0.999 6），平均回收率为 97.35%，RSD 为 2.07%。结论  该方法准确可靠，适

用于安尔眠胶囊中 2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷的含量测定。 
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Determination of 2, 3, 5, 4′- tetrahydroxystilbene-2-O-β-D-glucoside in Anermian 
Capsule by HPLC 

HU Yong-shui, NIU Wei-xia, ZHANG Yan, HAI Juan, LI Shi-dong 
Shandong Dong-E E-Jiao Co., Ltd., National Engineering Technology Research Center of Rubber Medicine, Liaocheng 252201, China 

Abstract: Objective  To establish the method for the content determination of 2, 3, 5, 4′-tetrahydroxystilbene-2-O-β-D-glucoside in 
Anermian Capsule by HPLC. Methods  The chromatographic condition was Dionex Acclaim 120® C18 column (150 mm × 4.6 mm, 5 
μm), mobile phase was acetonitrile-water (containing 1% formic acid) (23:77), flow rate was 1.0 mL/min, detective wavelength was 
320 nm, and column temperature was 25 ℃. Results  2, 3, 5, 4′-tetrahydroxystilbene-2-O-β-D-glucoside had a good linear relationship 
in the range of 0.010—0.200 μg (r = 0.999 6), and the mean recovery rate was 97.35% (RSD = 2.07%). Conclusion  The method is 
accurate and reliable for determination of 2, 3, 5, 4′-tetrahydroxystilbene-2-O-β-D-glucoside in Anermian Capsule. 
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安尔眠胶囊是对《中华人民共和国卫生部药品

标准》（中药成方制剂）第 9 册 77 页（WS3-B-1740- 
94）收载的安尔眠糖浆进行剂型改进而开发的胶囊

剂产品。由首乌藤、丹参和大枣等中药材制备而成，

具有安神功效，临床用于治疗神经衰弱和失眠。方

中君药丹参的含量测定方法已有文献报道[1]，但其

臣药首乌藤有养心安神、祛风通络之功效。其含化

学成分有蒽醌类和二苯乙烯苷类等，蒽醌类成分有

大黄素、大黄素甲醚等，二苯乙烯苷类成分有 2, 3, 5, 
4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷等。其中 2, 3, 
5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷为热敏性

成分之一[2]，因此建立安尔眠产品中 2, 3, 5, 4′-四羟

基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷的含量测定方法，对

于提高产品质量标准和有效控制制剂生产过程具

有实际意义，同时可作为文献方法的补充控制方

法之一，可有效的对组方中的君药和臣药进行全

面控制。 
1  材料 

Dionex Ultimate3000 高 效 液 相 色 谱 仪 ，

UltiMate3000 系列光电二极管阵列检测器（美国

Dionex 公司）；Sartorius CPA224S 型电子分析天平

（万分之一）；Sartorius LE225D 型电子分析天平（十

万分之一）。 
2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷

（C20H22O9）对照品（批号 110844-200908，供含量

测定用），由中国食品药品检定研究院提供；安尔眠 
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胶囊样品由山东东阿阿胶股份有限公司自制（批号

120517、120715、120716）；乙醇、乙腈为色谱纯；

其他试剂均为分析纯；水为超纯水。 
2  方法与结果 
2.1  色谱条件 

Dionex Acclaim 120® C18 色谱柱（150 mm×4.6 
mm，5 μm）；检测波长 320 nm；流动相为乙腈-1%
甲酸溶液（23∶77）；进样量 10 μL；柱温 25 ℃；

体积流量 1.0 mL/min。 
2.2  测定溶液的制备 
2.2.1  对照品溶液的制备  取 2, 3, 5, 4′-四羟基二

苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷对照品适量，精密称定，

加稀乙醇制成 100 μg/mL 的溶液，即得。 
2.2.2  供试品溶液的制备  取安尔眠胶囊内容物，

研匀，精密称取 0.5 g，置具塞锥形瓶中，精密加入

稀乙醇 50 mL，称定质量，加热回流 1 h，取出，放

冷，再称定质量，用稀乙醇补足减失的质量，摇匀，

静止，用 0.45 μm 滤膜滤过。取续滤液，即得。 
2.2.3  阴性对照品溶液的制备  按供试品的处方和

制法，制成不含首乌藤的阴性样品，按 2.2.2 供试品

溶液的制备方法制得阴性对照品溶液，即得。 
2.3  标准曲线及线性关系考察 

精密吸取上述已经配置好的 2, 3, 5, 4′-四羟基

二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷对照品溶液 0.1、0.5、
1.0、1.5、2.0 mL 分别至 10 mL 量瓶中，加稀乙醇

至刻度，制得浓度为 1、5、10、15、20 μg/mL 标

准溶液，分别吸取 10 μL 注入色谱仪，按照 2.1 的

色谱条件测定，以峰面积积分值为纵坐标，以对照

品溶液进样量为横坐标，进行回归分析，计算得回

归方程为 Y＝0.665X＋0.128 7（r＝0.999 6），表明

对照品在 0.010～0.200 μg 有良好的线性关系。 
2.4  精密度试验 

分别取同一 2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β- 
D-葡萄糖苷对照品溶液各 10 μL，注入液相色谱仪，

连续 5 次，测定峰面积，计算对照品的 RSD 值为

1.84%，表明仪器精密度良好。 
2.5  稳定性试验 

分别取同一供试品溶液在 0～24 h 内进样 6 次

（0、1、2、5、10、24 h），每次 10 μL，测定峰面积

的 RSD 值为 0.35%，表明供试品溶液在 24 h 内    
稳定。 
2.6  重复性试验 

取同一批样品 5 份（批号为 120517），按 2.2.2

项下方法制得样品溶液，精密吸取供试品溶液各 10 
μL 注入液相色谱仪，按 2.1 项下的色谱条件分析，

测得每粒胶囊的平均含量为 0.26 mg（0.3 g/粒），

RSD 值为 3.24%，表明重复性良好。 
2.7  加样回收率 

精密称取已知含量的样品 5 份（批号 120517），
分别精密加入质量浓度为 0.21 mg/mL 的 2, 3, 5, 4′-
四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷对照品 1.0 mL
后，按 2.2.2 方法制的样品溶液，精密吸取供试品溶

液各 10 μL 注入液相色谱仪，按 2.1 项下色谱条件

分析，计算回收率，结果平均回收率为 97.35%，RSD
值为 2.07%。 
2.8  专属性试验 

精密量取适量阴性对照品溶液，按 2.1 项下色

谱条件进样，结果供试品分离度良好，缺首乌藤阴

性对照品溶液在与 2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯

-2-O-β-D-葡萄糖苷对应位置上未见相同色谱峰，表

明阴性对照无干扰。见图 1。 
 

 
*-2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷 
*-2, 3, 5, 4′-tetrahydroxystilbene-2-O-β-D-glucoside 

图 3  安尔眠胶囊供试品（A）、2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯- 
2-O-β-D-葡萄糖苷对照品（B）及缺首乌藤阴性样品

（C）HPLC 图谱 
Fig. 3  HPLC of Anermian Capsule (A), 2, 3, 5, 

4′-tetrahydroxystilbene-2-O-β-D-glucoside 
reference (B), and negative sample (C) 

 0    2.5   5.0   7.5   10.0  12.5  15.0  17.5  20.0  22.5
t / min 

*

*

A 

B 

C 



  Drug Evaluation Research  第 37 卷 第 3 期  2014 年 6 月 - 268 - 

2.9  样品测定 
按照 2.2.2 项下方法制备供试品溶液，测定 3

批中试样品中安尔眠胶囊中 2, 3, 5, 4′-四羟基二苯

乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷的含量，结果见表 1。 

表 1  安尔眠胶囊中 2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D- 
葡萄糖苷的量（n=2） 

Table 1  Content of 2, 3, 5, 4′-tetrahydroxystilbene-2-O-β- 
D-glucoside in Anermian Capsule （n ）=2  

批号 2, 3, 5, 4′-四羟基二苯乙烯-2- 

O-β-D-葡萄糖苷/（mg·粒−1） 

120517 0.26 

120715 0.27 

120716 0.24 
 
3  讨论 

本试验用HPLC法测定安尔眠胶囊中2, 3, 5, 4′-

四羟基二苯乙烯-2-O-β-D-葡萄糖苷含量时曾试验

了多种流动相系统，结果表明以乙腈-1%甲酸溶液

（23∶77）系统的色谱峰对称性好，在供试品中所测

组分分离度好，且没有杂质干扰，所测结果重复性、

精密度较好，具有灵敏、准确、快速的特点，作为

该产品的质量控制，可有效的确保药物的临床疗效。 
以乙腈-1%甲酸溶液(23:77)的流动相系统，这与文

献[1]中丹参成分丹酚酸 B 测定方法的一致，但能否

将这两种成分的含量测定利用同一系统同时测定，

目前正在进行实验阶段，需要进一步深入研究。 
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