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定心丸质量标准研究
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摘要：目的　 建立定心丸质量标准。方法　 采用薄层色谱法对定心丸中的甘草，当归，远志进行定性鉴别，并用高效液相色谱
法对定心丸中黄芩苷的含量进行测定，色谱柱为Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流速为１． ０ ｍＬ·ｍｉｎ －１，流动相为乙腈
０． ２％磷酸（２８∶ ７２），检测波长为２８０ ｎｍ。结果　 甘草，当归，远志薄层色谱分离良好，斑点清晰可见；黄芩苷含量在０． １９３ ４ ～
１． １６０ ６ μｇ内线性关系良好，平均加样回收率为１０１． ４５％ （ＲＳＤ ＝ １． ２％，ｎ ＝ ６），精密度ＲＳＤ ＝ １． ４％。结论　 该方法结果准
确、重复性好，可作为该制剂的质量控制方法。
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　 　 定心丸收载于中药部颁标准第六册，由甘草
（蜜炙）、远志、黄芩、当归等十五味药组成，具有益
气养血，宁心安神的功效，用于心血不足，烦躁失眠，
健忘怔忡，惊悸多梦等症［１］。但长期以来标准中对
于本制剂仅有显微鉴别和性状鉴别，质量标准不够
完善，故内在质量一直难以有效控制。本研究在参
考有关文献的基础上，通过大量的实验研究，建立了
定心丸的定性、定量方法，为该制剂质量标准的建立
提供了可行的方法及依据。
１　 仪器与试药
１． １　 仪器

高效液相色谱仪（日本岛津，ＬＣ１０ＡＤＶＰ二元
泵；ＳＰＤ１０ＡＶＰ紫外可见检测器）；硅胶Ｇ板（青
岛海洋化工厂）。
１． ２　 试药

定心丸（批号：０６１１００１、０６１１００２、０６１１００３）由李
时珍医药集团有限公司提供；

对照药材　 甘草（批号：１２０９０４２００５１１），远志
（批号：１２０９８９２００３０４），当归（批号：９２７２００１１０），
黄芩苷对照品（批号：１１０７１５２００４１３，供含量测定
用）由中国药品生物制品检定所提供。
　 　 乙腈（色谱纯），其他试剂均为分析纯。
２　 定性鉴别
２． １　 甘草薄层鉴别

取本品６ ｇ，研细，加乙醚４０ ｍＬ，加热回流１ ｈ，
滤过，药渣加甲醇３０ ｍＬ，加热回流１ ｈ，滤过，滤液
蒸干，残渣加水４０ ｍＬ使溶解，用正丁醇提取３次，
蒸干，残渣加甲醇１ ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。
再取甘草对照药材０． ２ ｇ，同法制成对照药材溶液。
另取不含甘草的本方制剂，同法制得缺甘草的阴性
样品溶液。照薄层色谱法［２］试验，吸取上述３种溶
液各２ ～ ３ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以三
氯甲烷甲醇水（３０∶ １０∶ １）为展开剂，展开，取出，晾
干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，在１０５ ℃加热至斑点
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显色清晰。供试品色谱中，在与对照药材色谱相应
的位置上，显相同颜色的斑点，阴性对照品则无此斑
点。见图１。

图１　 甘草薄层鉴别
１０６１１００１批供试品；２０６１１００２批供试品；３０６１１００３批供试品；４甘
草对照药材；５阴性
Ｆｉｇ １　 ＴＬＣ ｏｆ Ｒａｄｉｘ Ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅ
１ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００１；２ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００２；３ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００３；４
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｃｒｕｄｅ ｄｒｕｇ ｏｆ Ｒａｄｉｘ Ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅ；５ｓａｍｐｌｅ ｗｉｔｈｏｕｔ Ｒａｄｉｘ
Ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅ

２． ２　 当归薄层鉴别
取本品３ ｇ，研细，加乙醚２０ ｍＬ，超声处理１０

ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇１ ｍＬ使溶解，作为
供试品溶液。再取当归对照药材０． ２ ｇ，同法制成对
照药材溶液。另取不含当归的本方制剂，同法制得
缺当归的阴性样品溶液。照薄层色谱法［２］试验，吸
取上述３种溶液各２ ～ ３ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ
薄层板上，以正己烷乙酸乙酯（９ ∶ １）为展开剂，展
开，取出，晾干，置紫外灯（３６５ ｎｍ）下检视。供试品
色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜
色的荧光斑点，阴性对照品则无此斑点。见图２。

图２　 当归薄层鉴别
１０６１１００１批供试品；２０６１１００２批供试品；３０６１１００３批供试品；４当
归对照药材；５阴性
Ｆｉｇ ２　 ＴＬＣ ｏｆ Ｒａｄｉｘ Ａｎｇｅｌｉｃａ
１ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００１；２ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００２；３ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００３；４
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｃｒｕｄｅ ｄｒｕｇ ｏｆ Ｒａｄｉｘ Ａｎｇｅｌｉｃａ；５ｓａｍｐｌｅ ｗｉｔｈｏｕｔ Ｒａｄｉｘ Ａｎｇｅｌｉｃａ

２． ３　 远志薄层鉴别
取本品３ ｇ，研细，加盐酸无水乙醇溶液（１０→

１００）２０ ｍＬ，加热回流３０ ｍｉｎ，放冷，滤过，滤液加水
３０ ｍＬ，用三氯甲烷提取２次，每次２０ ｍＬ，合并三氯
甲烷液，蒸干，残渣加乙酸乙酯１ ｍＬ使溶解，离心，
取上清液作为供试品溶液。另取远志对照药材
０． ２ ｇ，同法制成对照药材溶液。再取不含远志的本
方制剂，同法制得缺远志的阴性样品溶液。照薄层
色谱法［２］试验，吸取上述三种溶液各２ ～ ３ μＬ，分别
点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以甲苯乙酸乙酯甲酸
（１４∶ ４∶ ０． ５）为展开剂，展开，取出晾干，喷以１０％硫
酸乙醇溶液，在１０５ ℃加热至斑点显色清晰。供试
品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同
颜色的主斑点，阴性对照品则无此斑点。见图３。

图３　 远志薄层鉴别
１０６１１００１批供试品；２０６１１００２批供试品；３０６１１００３批供试品；４远
志对照药材；５阴性
Ｆｉｇ ３　 ＴＬＣ ｏｆ Ｐｏｌｙｇａｌａ ｔｅｎｕｉｆｏｌｉａ Ｗｉｌｌｄ
１ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００１；２ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００２；３ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ０６１１００３；４
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｃｒｕｄｅ ｄｒｕｇ ｏｆ Ｐｏｌｙｇａｌａ ｔｅｎｕｉｆｏｌｉａ Ｗｉｌｌｄ；５ｓａｍｐｌｅ ｗｉｔｈｏｕｔ
Ｐｏｌｙｇａｌａ ｔｅｎｕｉｆｏｌｉａ Ｗｉｌｌｄ

３　 定心丸中黄芩苷的含量测定［３］

３． １　 色谱条件
色谱柱：Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｎｍ，５

μｍ）；流动相：乙腈０． ２％磷酸（２８ ∶ ７２），流速：１． ０
ｍＬ·ｍｉｎ －１，检测波长：２８０ ｎｍ，柱温：室温，进样量：
２０ μＬ。
３． ２　 方法与结果
３． ２． １　 供试品溶液的制备　 取本品０． ６ ｇ，精密称
定，加７０％乙醇８０ ｍＬ，加热回流１ ｈ，放冷，滤过，滤
液置１００ ｍＬ量瓶，用少量７０％乙醇分次洗涤容器
和残渣，洗液滤入同一量瓶中，加７０％乙醇至刻度，
摇匀，即作为供试品溶液。
３． ２． ２　 对照品溶液的制备　 取黄芩苷对照品适量，
精密称定，加７０％乙醇制成每１ ｍＬ含４０ μｇ的溶
液，即得。
３． ２． ３　 空白对照液的制备　 按处方组成和工艺要
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求制成缺黄芩的样品，按“３． ２． １”项下制备成空白
对照液。
３． ２． ４　 系统适应性　 在本实验条件下，取黄芩苷对

照品溶液、空白对照液、供试品溶液分别进样２０
μＬ。见图４。黄芩苷峰与其他峰分离度大于１． ５，
理论板数按黄芩苷峰计算不低于２ ０００。

图４　 黄芩苷对照品（Ａ）、空白对照液（Ｂ）和定心丸样品（Ｃ）的ＨＰＬＣ图
Ｆｉｇ ４　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｂａｉｃａｌｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ（Ａ），ｓａｍｐｌｅ ｗｉｔｈｏｕｔ ｂａｉｃａｌｉｎ（Ｂ）ａｎｄ ｓａｍｐｌｅ（Ｃ）
３． ２． ５　 线性关系考察　 精密量取黄芩苷对照品储
备液（９６． ７ μｇ·ｍＬ －１）１，２，４，６，８ ｍＬ，分别置１０
ｍＬ量瓶中，加７０％乙醇稀释至刻度，摇匀，精密吸
取２０ μＬ注入高效液相色谱仪，记录色谱图。以对
照品峰面积为纵坐标（Ｙ），对照品溶液进样量为横
坐标（Ｘ），绘制标准工作曲线，得回归方程为：Ｙ ＝
１６ ０４４Ｘ ＋７ ９１９． ６，ｒ ＝ ０． ９９９ ７。黄芩苷在０． １９３ ４
～ １． １６０ ６ μｇ内线性良好。
３． ２． ６ 　 重复性试验　 精密称取同一批（批号：
０６１１００３）供试品６份，按“３． ２． １”项下方法处理，进
样测定，含量平均值为４０． ９５ μｇ·ｍＬ －１，ＲＳＤ为
１． ４％，说明方法的重复性较好。
３． ２． ７ 　 回收率试验　 精密称取已知含量的样品
（批号：０６１１００３）６份，每份０． ３ ｇ，分别加入黄芩苷
对照品储备液适量，按“３． ２． １”项下制备，依法测
定。结果见表１。
表１　 加样回收试验结果
Ｔａｂ １　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ

已知量
／ μｇ

加入量
／ μｇ

测得总量
／ μｇ

回收率
／ ％

平均回
收率／ ％

ＲＳＤ

／ ％

２ ０４７ ２ ０１５ ４ ０６４ １００． ００
２ ０５１ ２ ０１５ ４ １１５ １０２． ５８
２ ０５２ ２ ０１５ ４ １１７ １０２． ６８ １０１． ４５ １． ２
２ ０４７ ２ ０１５ ４ １０８ １０２． ２３
２ ０５３ ２ ０１５ ４ ０８６ １０１． １４
２ ０５３ ２ ０１５ ４ ０６４ １００． ０５

３． ２． ８　 样品含量的测定　 分别取３批定心丸样品
（每批２份）约０． ６ ｇ，精密称定，按“３． ２． １”项下处理，
进样测定，外标法计算黄芩苷的含量，结果见表２。
表２　 样品含量测定结果
Ｔａｂ ２　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ

批号 测得含量／ ｍｇ
０６１１００１ ４． １２８
０６１１００２ ４． １２６
０６１１００３ ４． １２８

４　 讨论
４． １　 薄层色谱条件的考察

在ＴＬＣ鉴别实验中，对薄层色谱的展开剂、显
色剂等条件进行了摸索。鉴别当归时，曾使用中国
药典２００５版中的正己烷乙酸乙酯（４∶ １）为展开剂，
结果Ｒｆ值不理想，通过多次实验反复比较得出以正
己烷乙酸乙酯（９∶ １）为展开剂时，斑点清晰，重复性
好。鉴别甘草时，中国药典２００５版采用碱板进行薄
层鉴别，自制碱板存在一定误差，重现性差，不利于
标准的建立，而本实验采用了普通的硅胶Ｇ板日光
下检视，斑点清晰，方法简便易行。
４． ２　 测定波长的选择

取对照品溶液适量，以流动相稀释成一定浓度，
以流动相为参比，用紫外分光光度计，在波长２００ ～
４００ ｎｍ范围内扫描测定，黄芩苷最大吸收波长为
２７７ ｎｍ，本实验选定２８０ ｎｍ为检测波长。
４． ３　 提取方法

黄芩苷定量实验中选择提取溶剂时，曾考察用
不同浓度乙醇提取，结果以７０％乙醇最好。提取方
法考察时，考察了超声和回流两种方法，结果以回流
方式较好。对于回流时间的考察，以１ ｈ为佳，曾做
残渣实验，结果显示回流１ ｈ黄芩苷已提取完全。
经过实验表明７０％乙醇８０ ｍＬ加热回流１ ｈ为最佳
提取条件。
４． ４　 高效液相色谱条件的考察

黄芩为定心丸的君药且含量大，故本实验建立
了测定定心丸中黄芩苷含量的ＨＰＬＣ。流动相的选
择，我们参考了各种文献，采用了不同的流动相。在
乙腈０． ２％磷酸（２８∶ ７２）条件下，色谱分离完全，峰
形对称，而且在选定的检测波长下，其他成分的吸收
均较弱，有利于黄芩苷的测定。本方法样品处理简
单，杂峰少，适合黄芩苷的测定。
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　 　 茄尼醇（ｓｏｌａｎｅｓｏｌ），是一种存在于植物体内的
天然物质，广泛存在于烟叶、马铃薯、桑叶中［１］。茄
尼醇含量在０． ３ ～ ３％之间，化学名为九聚异戊二烯
伯醇，９０％以上纯品为白色，淡黄色结晶粉末。茄尼
醇是ＣｏＱ１０、ＶＫ２的合成侧链。近年ＣｏＱ１０在保
健品、化妆品、食品领域广泛应用，主要消费国是日
本、美国、欧洲各国。生产ＣｏＱ１０ 需要高纯度
（９０％以上含量）茄尼醇作为原料。我国是烟叶生
产大国，从废次烟草中提取茄尼醇，不仅能获得一种
重要的医药原料，而且能变废为宝，提高烟草工业附
加值，具有较大的现实意义。本试验主要研究了利
用ＨＰＬＣ进行茄尼醇的不确定度评定。
１　 实验部分
１． １　 仪器与试剂

日本岛津ＬＣ１０Ａ液相色谱仪，ＣＰ２２５Ｄ电子天
平，感量０． ００００１（北京塞多利斯），ＨＳ６１５０Ｄ超声波
脱气仪（天津恒奥公司），甲醇、乙腈、异丙醇均为色
谱纯（上海陆都化学试剂厂），甲醇为分析纯（成都
科龙化工试剂厂），茄尼醇对照品（日本大阪府立产
业技术综合研究所提供，纯度９５％，批号：Ｎｏ． ０２
００２２１４）。茄尼醇（９０％以上含量，批号：２００６１１
７）来自雅安胜间田生物技术有限公司。
１． ２　 色谱条件

色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ ５Ｃ１８（１５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５
μｍ）；流动相：甲醇乙腈异丙醇（７５∶ １５∶ １０）；流速：
１． ０ ｍＬ·ｍｉｎ －１，紫外检测波长：２１０ ｎｍ；柱温：室温。
在上述色谱条件下，茄尼醇的对照品以及烟叶提取
物茄尼醇的色谱图见图１。
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