
鉴于以上原因，果糖的一个峰与葡萄糖的峰重叠，另外一个
峰的保留时间因与甘露糖的保留时间相近，导致混合标准单
糖的色谱图上只出现５个峰。

ＲＰＯ－１水解后样品中残留的ＴＦＡ会使还原反应时加入
的硼氢化钠分解，故要用甲醇反复洗至中性，以完全除去

ＴＦＡ，还原反应结束后，加入冰醋酸分解未反应完的硼氢化
钠，生成酯酸钠和硼酸钠。酯酸钠是无色透明晶体，是乙酰
化反应的催化剂，硼酸钠呈白色而不透明状，并且硼酸根会
减慢糖醇乙酰化的反应速率，故必须反复用甲醇以除去硼酸
根，直到管壁上无白色物质为止。

糖醇乙酸酯衍生化方法能够较好地实现ＲＰＯ－１水解产
物的衍生化，衍生物经干燥及氯仿溶液溶解后没有出现色谱
峰拖尾现象，各峰分离效果较好，而且该方法具有反应时间
短、试剂易得、定性简单、可靠和定量准确等优点，适于单糖
衍生化产物气相色谱分析的前处理。目前，在国内外临床上
使用较为普遍的植物多糖，如香菇多糖、裂褶菌多糖、茯苓多
糖等都是以葡萄糖为主聚合形成的葡聚糖，具有较好的抗癌
及抗菌消炎等生物活性［７］。本实验通过气相分析所得出的
结果与之相类似，黄精低聚糖具体结构与生物活性的关系有
待于进一步研究。
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高效液相色谱法测定黔不同产地的续

断中川续断皂苷Ⅵ的含量

杨武德，彭娇平，冯静　（贵阳中医学院药学系，贵州 贵
阳５５０００２）

［摘要］　目的：用 ＨＰＬＣ法测定黔不同产地的中药材续断中
川续断皂苷Ⅵ的含量，为评价贵州省药材续断的质量标准提
供参考。方法：采用高效液相色谱法测定１６个贵州省不同
地区的续断药材，色谱柱为 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ　ＯＤＳ（４．６　ｍｍ×２５０

ｍｍ，５μｍ）；流动相为乙腈－水（３０∶７０）；流速１．０ｍＬ·ｍｉｎ
－１；

检测波长２１２　ｎｍ；柱温３５℃。结果：川续断皂苷Ⅵ在该色谱
条件下获得良好分离，线性范围为０．００７　４１～０．０５１　８７　ｍｇ·

Ｌ－１，ｒ＝０．９９９　６，平均加样回收率为９６．８２％，ＲＳＤ为２．４％，
重复性ＲＳＤ为２．７％。结论：方法快速简便，结果准确可靠。
［关键词］　黔不同地区；续断；川续断皂苷Ⅵ；高效液相色谱
［中图分类号］Ｒ２８４．１　　［文献标识码］Ａ　　［文章编号］１００１－
５２１３（２０１１）１７－１４６９－０３

　　续断为常用中药材，始载于《神农本草经》，列为上品，性
微温，味苦、辛、甘，归肝、肾经。本种为广布种，全国各省区
多数都有分布；我省主产毕节、大方、兴义、安顺、贵阳、遵义、

都匀、独山、松桃、镇远、凯里、雷山及江口（梵净山）等，并有
栽培种植，资源丰富。生于山坡下部草丛、沟边、路旁、田埂
及撂荒土地等潮湿处，资源十分丰富。具有补肝肾、强筋骨、
调血脉、续折伤、止崩漏、安胎等功效［１］。主治风湿性骨疼，

腰膝酸疼，肝肾虚弱，遗精，尿频，胎动不安，先兆流产，月经
不调，崩漏，跌打损伤［２］。
已有研究表明，续断补肝肾、强筋骨、续折伤的主要活性

成分是三萜皂苷类成分，其中川续断皂苷Ⅵ为主要的有效成
分［３］，具有抗骨质疏松、增加骨密度的作用［４］。随着对续断
研究及应用的不断深入（贵州仙灵骨葆胶囊的生产等），对资
源需求量不断增加，我省种植面积也不断扩大。本文用

ＨＰＬＣ测定贵州省不同产地的续断中川续断皂苷Ⅵ的含量，

为更好地评价黔产续断药材质量，合理开发利用贵州续断药
材资源提供参考。

１　材料
高效液相色谱仪ＳＰＤ—２０Ａ（日本岛津公司）（二元泵，

手动进样器，柱温箱，紫外检测器，化学色谱工作站）；Ｈｙｐｅｒ－
ｓｉｌ　ＯＤＳ色谱柱（４．６　ｍｍ×２５０　ｍｍ，５μｍ）；对照品：川续断皂
苷ⅥＡｓｐｅｒｏｓａｐｏｎｉｎⅥ（纯度≥９８％，供含量测定用，中药固
体制剂制造技术国家工程研究中心，批号１０５１－１００８１０）；甲
醇为分析纯；乙腈为色谱纯；水为纯化水。

续断药材采于贵州各地，产地：盘县红果，龙里那榜，威宁
哈喇河乡，开阳禾丰乡，赫章韭菜坪，扎佐林场，盘县大平地，

大方，龙里职校，水城野钟，息烽县南极，水城赫章交界，施秉
双锦，龙里猫猫头，龙里湾寨，盘县板桥镇梅子冲基地（种植一
年生）；经贵阳中医学院鉴定教研室副教授魏升华鉴定为正品
续断（Ｄｉｓｐｓａｃｕｓ　ａｓｐｅｒｃｉｄｅｓ　Ｃ．Ｙ．Ｃｈｅｎｇ　ｅｔ　Ｔ．Ｍ．Ａｉ）。

２　方法与结果

２．１　色谱条件　Ｈｙｐｅｒｓｉｌ　ＯＤＳ色谱柱（４．６　ｍｍ×２５０　ｍｍ，

５μｍ），柱温：３５℃，流动相：乙腈－水（３０∶７０）；流速：１．０ｍＬ·

ｍｉｎ－１；检测波长：２１２　ｎｍ，进样体积：２０μＬ。色谱图见图１。

２．２　对照品溶液的制备　精密称取川续断皂苷Ⅵ对照品

７．４０　ｍｇ，置５　ｍＬ量瓶中，加流动相至刻度，摇匀，精密量取

１　ｍＬ，置１０　ｍＬ量瓶中，加乙腈－水（３０∶７０）至刻度，摇匀，使
成每１　ｍＬ含川续断皂苷Ⅵ０．１４８　２　ｍｇ的对照品溶液。

２．３　供试品溶液的制备　取药材粉末约０．５　ｇ，精密称定，

置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇２５　ｍＬ，密塞，称定质量，超
声处理３０　ｍｉｎ，放冷，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１　ｍＬ，置１０　ｍＬ量瓶中，加乙腈－
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水（３０∶７０）至刻度，摇匀，用０．４５μｍ滤膜滤过，即得。

图１　高效液相色谱图

Ａ．对照品；Ｂ．样品（威宁哈喇河乡）

Ｆｉｇ　１　ＨＰＬＣ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ
Ａ．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ　ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；Ｂ．ｓａｍｐｌｅ

２．４　方法学考察

２．４．１　精密度试验　取样品（威宁哈喇河乡）按照“２．３”项
下方法制得样品溶液。取样品溶液连续进样５次，进样体积
为２０μＬ，测定并计算峰面积ＲＳＤ为０．６％，说明该仪器精密
度良好。

２．４．２　稳定性试验　取样品溶液（威宁哈喇河乡），按照
“２．３”项制备样品溶液，制备后０，２，４，６，８，１０　ｈ分别测定，进
样体积为２０μｌ，测定并计算峰面积ＲＳＤ为１．１％。结果表明
样品液在１０　ｈ内稳定。

２．４．３　线性范围的考察　精密称取适量对照品，配成系列

不同含量的对照品溶液，分别进样２０μＬ，在２１２　ｎｍ测定其
峰面积测定，以峰面积积分值为纵坐标，川续断皂苷Ⅵ含量
为横坐标绘制标准曲线，计算回归方程为：Ｙ＝１７６　６１８　Ｘ＋
６　７２８．１，ｒ＝０．９９９　６，表 明 川 续 断 皂 苷 Ⅵ 在７．４１～
５１．８７μｇ·Ｌ

－１范围内线性关系良好。

２．４．４　重复性试验　精密称取威宁哈喇河乡同一批样品６
份，分别为０．５０３，０．５０２，０．４９９，０．５０４，０．５０３，０．４９８　ｇ，置２５
ｍＬ锥瓶中，照“２．３”项下方法操作，得供试品溶液。分别进
样２０μＬ，并测定其峰面积。该批样品的川续断皂苷Ⅵ的平
均含量为１．５５％，ＲＳＤ为２．７％，表明方法的重复性好。

２．４．５　加样回收率试验　取威宁哈喇河乡同一批样品９
份，每份约０．２５克，精密称定，置２５　ｍＬ量瓶中，分别加入标
准品３．１１１　４，３．８５８　３，４．６８５　６　ｍｇ，照“２．３”项下方法操作，

得供试品溶液。将上述供试品溶液分别进样２０μＬ，在２１２
ｎｍ测定其峰面积，结果见表１。

结果显示，平均回收率为９６．８２％，ＲＳＤ为２．４％，回收率
符合要求。

２．５　样品的含量测定　分别精密称取贵州省不同地区的续
断药材各６份，每份约０．５　ｇ，精密称定，置２５　ｍＬ量瓶中，照
“２．３”项下方法操作，得供试品溶液。分别在２１２　ｎｍ波长处
测定其峰面积。采用外标法进行含量测定。结果见表２。

表１　加样回收率试验

Ｔａｂ　１　Ｒｅｓｕｌｔ　ｏｆ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔ
取样量／ｇ 样品中皂苷Ⅵ含量／ｍｇ 加入对照品的量／ｍｇ 测得的皂苷Ⅵ的含量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％
０．２５１　 ３．８８９　２　 ３．１１１　４　 ６．８７０　８　 ９５．８３
０．２５１　 ３．８８９　２　 ３．１１１　４　 ６．８７９　４　 ９６．１１
０．２５１　 ３．８８９　２　 ３．１１１　４　 ６．８４８　２　 ９５．１１
０．２４９　 ３．８５８　３　 ３．８５８　３　 ７．５４４　３　 ９５．６５
０．２４９　 ３．８５３　８　 ３．８５８　３　 ７．８１０　３　 １０２．５５　 ９６．８１　 ２．４
０．２４９　 ３．８５３　８　 ３．８５８　３　 ７．５９５　７　 ９６．９９
０．２５２　 ３．９０４　７　 ４．６８５　６　 ８．３２８　１　 ９４．４１
０．２５２　 ３．９０４　７　 ４．６８５　６　 ８．５２０　７　 ９８．５２
０．２５２　 ３．９０４　７　 ４．６８５　６　 ８．３６０　８　 ９５．１１

表２　黔不同产地的续断药材中川续断皂苷Ⅵ的含量（珚ｘ±ｓ，ｎ＝６）

Ｔａｂ　２　Ｒｅｓｕｌｔ　ｏｆ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ　ｏｆ　ＡｓｐｅｒｏｓａｐｏｎｉｎⅥｉｎ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ａｒｅａｓ　ｏｆ　Ｇｕｉｚｈｏｕ　ｐｒｏｖｉｎｃｅ（珚ｘ±ｓ，ｎ＝６）

药材产地 川续断皂苷Ⅵ的平均百分含量／％ ＲＳＤ／％
龙里职校 ２．７３±０．０４　 １．５
龙里猫猫头 ２．７１±０．０６　 ２．４
龙里湾寨 １．７７±０．０２　 １．０
龙里那榜 １．６４±０．０１　 ０．７
威宁哈喇河乡 １．５５±０．０４　 ２．６
赫章大韭菜坪 １．２５±０．０４　 ２．８
大方 １．３２±０．０２　 １．４
盘县大平地 １．０９±０．０３　 ２．３
施秉双锦 ０．８５±０．０２　 ２．９
盘县红果 ０．８１±０．０２　 ３．０

盘县板桥镇梅子冲基地（种植一年生） ０．７８±０．０２　 １．９
扎佐林场 ０．７３±０．０２　 ２．７
水城野钟 ０．６０±０．０２　 ３．６
息烽县南极 ０．３６±０．０１　 ２．５
开阳禾丰乡 ０．３４±０．０１　 １．９
水城赫章交界 ０．１８±０．００　 ２．５

３　讨论
实验表明，野生或是种植、地域海拔、地理生长环境（如

土壤性质）、药材生长年限及气候等条件的不同，对贵州续断
中的皂苷Ⅵ含量变化存在一定的关系。从研究结果来看，有
些地区达到了用药标准（中国药典标准为续断皂苷Ⅵ含量

１．２％的标准），贵州省大面积种植药材续断，主要在六盘水
地区，但几年的监测结果证明，符合药厂及价值要求尚需进
一步完善。因此考察不同属地含量差异的规律及可能原因，

显得尤为重要，它可为贵州药材续断种植和开发利用提供参
考和指导。
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健尔片的质量控制

缪珊１，石小鹏２，吴振宇３，孙纪元１，党碧艳１，王四旺１

（１．第四军医大学药学系药物研究所，陕西 西安７１００３２；２．
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［摘要］　目的：建立健尔片的质量控制方法。方法：用薄层
色谱法鉴别健尔片中葛根、丹参、续断，采用高效液相色谱法
对方中葛根素进行定量分析。结果：定性鉴别分离效果好，

专属性强；葛根素含量测定在０．０２４～０．１２０　ｇ·Ｌ－１范围内，

线性关系良好，ｒ＝０．９９９　８；平均加样回收率为９９．２９％，ＲＳＤ
为０．４３％。结论：所建立的方法准确、专属性强、重复性好，

可有效控制健尔片的质量。
［关键词］　健尔片；质量控制；薄层色谱；高效液相色谱；葛
根素

［中图分类号］Ｒ９２７．１１　　［文献标识码］Ａ　　［文章编号］１００１－

５２１３（２０１１）１７－１４７１－０３

　　健尔片为我单位院内制剂，由葛根、丹参、黄芪等８味中
药组成，具有益气补肾、活血化淤、行气升阳通窍之功效。为
有效控制其质量，本实验对其中的葛根、丹参、续断做了薄层
鉴别，并采用高效液相色谱法对葛根中葛根素做了含量测
定。

１　材料
日本岛津色谱仪；ＬＣ－２０ＡＴ 二元高压梯度泵；ＳＰＤ－

Ｍ２０Ａ二极管阵列检测器；ＣＢＭ－２０Ａ系统连接器；微量定量
阀（２０μＬ）；Ｌｃ－ｓｏｌｕｔｉｏｎ工作软件。

葛根素对照品（批号７５２－２００１０８）、丹参酮ⅡＡ对照品
（批 号 １１０７６６－２００４１７）、川 续 断 皂 苷 Ⅵ 对 照 品 （１１６８５－
２００４０１）由中国药品生物制品检定所提供。薄层层析用硅胶

Ｇ由青岛海洋化工厂提供；甲醇、乙腈为色谱纯，超纯水，其
余试剂均为分析纯。健尔片由我单位质检室提供（批号

１００４０１、１００４０２、１００４０３）。

２　方法

２．１　薄层色谱定性鉴别

２．１．１　葛根［１］　精密称取葛根素对照品，加甲醇制成１．５　ｇ
·Ｌ－１的对照品溶液。取３批健尔片，粉碎研磨后各称取２　ｇ，

加醋酸乙酯２０　ｍＬ，超声处理２０　ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣
加甲醇１　ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。取缺葛根的样品，按

供试品制备方法制成阴性对照溶液。吸取上述供试品溶液
与阴性对照溶液、对照品溶液各３μＬ，分别点于同一以羧甲
基纤维素钠溶液为黏合剂的硅胶Ｇ薄层板上，以氯仿－甲醇－
水（７∶２．５∶０．２５）为展开剂，展开，取出，晾干。置紫外光灯
（３６５　ｎｍ）下检视。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位
置上，显相同颜色的荧光斑点，阴性对照溶液色谱在相应位
置上无此斑点，见图１Ａ。

２．１．２　丹参［２］　精密称取丹参酮ⅡＡ对照品，加醋酸乙酯
制成２　ｇ·Ｌ－１的对照品溶液。取３批健尔片，粉碎研磨后各
称取６　ｇ，加乙醚３０　ｍＬ，振摇，放置１　ｈ，滤过，滤液挥干，残
渣加醋酸乙酯１　ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。取缺丹参的
样品，按供试品制备方法制成阴性对照溶液。吸取上述３种
溶液各５μＬ分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅
胶Ｇ薄层板上，以甲苯－醋酸乙脂（１９∶１）为展开剂，展开，取
出，晾干。供试品色谱中，在对照品色谱相应的位置上，显相
同颜色的斑点，见图１Ｂ。

２．１．３　川续断［３］　精密称取川续断皂苷Ⅵ对照品，加甲醇
制成１　ｇ·Ｌ－１的对照品溶液。取３批健尔片，粉碎研磨后各
称取３　ｇ，加甲醇１５　ｍＬ，超声处理３０　ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，

残渣加水１０　ｍＬ使溶解，用水饱和的正丁醇提取４次，每次

１５　ｍＬ，合并正丁醇液，蒸干，残渣加甲醇２　ｍＬ使溶解，作为
供试品溶液。取缺川续断的阴性样品按供试品制备方法制
成阴性对照溶液。吸取上述３种溶液各５μＬ，分别点于同一
以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 Ｇ薄层板上，以氯仿－甲
醇－水（１３∶７∶２）１０℃以下放置的下层液为展开剂，展开，取
出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，加热至斑点显色清晰。供
试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上显相同颜色的斑
点，见图１Ｃ。

２．２　含量测定［４］

２．２．１　色谱条件和系统适用性试验　色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ色
谱柱（４．６　ｍｍ×２５０　ｍｍ，５μｍ）；检测波长：２４９　ｎｍ；流动相
为乙腈－水（１３∶８７）；柱温：室温；流速：１　ｍＬ·ｍｉｎ－１；理论塔板
数按葛根素峰计算，应不低于２　０００。进样量：２０μＬ。

２．２．２　对照品、供试品溶液制备　（１）对照品溶液：精密称
取葛根素对照品１．２０　ｍｇ于１０　ｍＬ量瓶中，加甲醇溶解并稀
释定容至刻度，摇匀，其质量浓度为０．１２０　ｇ·Ｌ－１，作为对照
品溶液；（２）供试品溶液：取健尔片粉末约０．１　ｇ，精密称定，

置具塞锥形瓶中，精密加入２０　ｍＬ甲醇，加热回流３０　ｍｉｎ，滤
过，续滤液过０．４５μｍ微孔滤膜，滤液定容至２５　ｍＬ，作为供
试品溶液。

２．２．３　线性范围考察　精密吸取葛根素对照品溶液，分别
配成质量浓度为０．０２４，０．０４８，０．０７２，０．０９６，０．１２０　ｇ·Ｌ－１的
溶液，摇匀，进样量为２０μＬ，记录色谱图，记录其峰面积积分
值。以浓度（Ｘ）为横坐标，色谱峰面积（Ｙ）为纵坐标，计算线
性回归方程，Ｙ＝７Ｅ＋０７　Ｘ＋８１７３７（ｒ＝０．９９９　８）。结果表
明：葛根素在０．０２４～０．１２０　ｇ·Ｌ－１范围内，呈良好线性关系。

２．２．４　精密度试验　精密称取葛根素对照品适量制成质量
浓度为０．０５８　ｇ·Ｌ－１的对照品溶液；精密称取健尔片粉末（批
号１００４０１）０．１　ｇ，按供试品溶液的制备方法处理。精密吸取
对照品、供试品溶液各２０μＬ，分别重复进样５次。结果表
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