
２０１８年７月　第２０卷　第８期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ａｕｇ２０１８　Ｖｏｌ２０　Ｎｏ８

·中药工业·

△ ［基金项目］　江西省食品药品监督管理局科研项目（２０１７ＹＸ０９）
 ［通信作者］　任琦，主管药师，研究方向：中药质量标准研究；Ｔｅｌ：（０７９１）８８１５８７１６，Ｅｍａｉｌ：ｊｉａｎｇｘｉｚｈｏｎｇｙｉ２００８＠１６３ｃｏｍ

付辉政，副研究员，研究方向：中药活性成分及质量标准研究；Ｔｅｌ：（０７９１）８８１５８７１６，Ｅｍａｉｌ：ｆｈｚｆｈｚ６２０＠
ｓｏｈｕｃｏｍ

壮腰健身丸质量标准研究
△

沈敏，赵雯，刘敏，任琦，付辉政

（江西省药品检验检测研究院，江西省药品与医疗器械质量工程技术研究中心，江西　南昌　３３００２９）

［摘要］　目的：建立壮腰健身丸的质量标准。方法：采用薄层色谱法鉴别壮腰健身丸中熟地黄、制何首乌；采
用高效液相色谱法测定特女贞苷的含量。结果：薄层鉴别色谱中特征斑点明显，重复性较好；特女贞苷在００５２７～
０８４２５μｇ（ｒ＝０９９９９）之间呈良好的线性，特女贞苷的平均回收率为９８０％（ｎ＝６），ＲＳＤ＝０５％（ｎ＝６）。结论：通
过研究建立了壮腰健身丸的质量标准。

［关键词］　壮腰健身丸；特女贞苷；薄层色谱法；高效液相色谱法；质量控制
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壮腰健身丸收载于 《卫生部药品标准》中药

成方制剂第十四册［１］，系由女贞子（酒蒸）、黄

精、熟地黄、金樱子、狗脊、制何首乌、千斤拔

七味药材组成，具有壮腰健身的功效。用于腰酸

腿软，头晕耳鸣，眼花心悸，阳萎遗精等症。壮

腰健身丸标准仅有性状、显微鉴别、检查项目，

难以有效控制产品质量，目前未见有关壮腰健身

丸质量控制方面的报道。为了有效地控制该产品

的质量，保证其安全性和有效性，本实验采用

ＴＬＣ法 对 壮 腰 健 身 丸 中 熟 地 黄［２３］、制 何 首

乌［２，４５］进行定性鉴别研究，并运用 ＨＰＬＣ同时测
定其中特女贞苷的量［２，６８］，为该制剂的质量控制

提供依据。

１　仪器与试药

１１仪器

ＬＣ２０ＡＤ高效液相色谱仪，四元泵、自动进样
器、柱温箱、ＰＡＤ检测器、ＬＣｓｏｌｕｔｉｏｎ工作站；电子
天平：ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＴ２５Ｓ十万分之一天平。

１２试药

壮腰健身丸样品由江西半边天药业有限公司（批

号：１６０３０２、１６０６０３）和江西九华药业有限公司（批
号：２０１６０７０１）提供；熟地黄对照药材 （批号：
１２１１９６２０１４０６）、制 何 首 乌 对 照 药 材 （批 号：
１２１４５４２０１４０５）、特女贞苷对照品（批号：１１１９２６
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２０１００１，含量为９４４％）均购自中国食品药品检定研
究院。硅胶Ｇ板（青岛海洋化工厂分厂）；乙腈、甲
醇为色谱纯，水为娃哈哈饮用纯净水，其他试剂均为

分析纯。

２　薄层色谱鉴别

２１熟地黄薄层色谱鉴别

取本品５ｇ，剪碎，加等量硅藻土，研匀，加水
１００ｍＬ，温热使充分溶散，加热至沸，放冷，离心，
取上清液用乙酸乙酯振摇提取３次，每次３０ｍＬ，合
并乙酸乙酯液，回收溶剂至干，残渣加甲醇１ｍＬ使
溶解，作为供试品溶液。另取熟地黄对照药材４ｇ，
加水６０ｍＬ，煎煮３０ｍｉｎ，用脱脂棉滤过，滤液同法
制成对照药材溶液。取缺少熟地黄药材的阴性处方

样品５ｇ，并按供试品溶液的制备方法同法操作，制
得阴性对照液。照薄层色谱法（《中华人民共和国药

典》２０１５年版通则０５０２）试验，吸取上述三种溶液
各５μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以二甲苯
乙酸乙酯（１∶１）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以
２，４二硝基苯肼乙醇试液，置日光下检视。供试品
色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同

颜色的斑点。且阴性对照在该位置上无相同颜色的

斑点，无干扰。见图１。

注：１熟地黄对照药材；２阴性对照；３～

５供试品溶液。

图１　熟地黄薄层色谱鉴别

２２制何首乌薄层色谱鉴别

取本品６ｇ，剪碎，加等量硅藻土，研匀，加乙
醇５０ｍＬ，加热回流１ｈ，滤过，滤液蒸干，残渣加
乙醇３ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取制何首乌
对照药材０２５ｇ，同法制成作为对照药材溶液。取
缺少制何首乌药材的阴性处方样品６ｇ，并按供试品
溶液的制备方法同法操作，制得阴性对照液。照薄

层色谱法（《中华人民共和国药典》２０１５年版通则
０５０２）试验，吸取上述三种溶液各５μＬ，分别点于
同一硅胶 Ｇ薄层板上，以石油醚（３０～６０℃）甲酸
乙酯（５∶１）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光
灯（３６５ｎｍ）下检视。供试品色谱中，在与对照药材色
谱相应位置上，显相同颜色的荧光斑点。且阴性对照

在该位置上无相同颜色的荧光斑点，无干扰。见图２。

注：１制何首乌对照药材；２～４供试品溶

液；５阴性对照。

图２　制何首乌薄层色谱鉴别

３　特女贞苷的ＨＰＬＣ含量测定

３１色谱条件

色谱柱：ＩｎｅｒｔｓｉｌＯＤＳＳＰＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：甲醇００５ｍｏｌ·Ｌ－１磷酸二氢钾水
溶液（２５∶７５）；检测波长：２２４ｎｍ；柱温：３０℃；
进样量：１０μＬ。在上述色谱条件下，特女贞苷与其
他组分的色谱峰分离度良好。色谱图见图３。

·５２０１·
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注：Ａ特女贞苷对照品溶液；Ｂ壮腰健身丸供试品溶液；Ｃ缺女贞子（酒制）阴性对照溶液。

图３　壮腰健身丸ＨＰＬＣ含量测定色谱图

３２对照品溶液的制备

取特女贞苷对照品适量，精密称定，加甲醇制

成５０μｇ·ｍＬ－１的溶液，即得。

３３供试品溶液的制备

取装量差异项下的本品，剪碎，取约３ｇ，精密
称定，精密加入甲醇 ５０ｍＬ，密塞，称定重量，超
声处理（功率５００Ｗ，频率４０ｋＨｚ）１ｈ，放冷，再称
定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，离心，取

上清液滤过，取续滤液，即得。

３４线性关系的考察

精密称取特女贞苷对照品１７８５ｍｇ，置１００ｍＬ
量瓶中，加甲醇溶解并稀释成０１６８５ｍｇ·ｍＬ－１特

女贞苷（
１７８５ｍｇ
１００ｍＬ ×９４４％ ＝０１６８５ｍｇ·ｍＬ－１）的

对照品溶液。吸取上述特女贞苷对照品溶液，加甲

醇依次稀释至浓度为 ００８４２、００４２１、００２１１、

·６２０１·
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００１０５、０００５３ｍｇ·ｍＬ－１，分别吸取１０μＬ按上
述色谱条件测定峰面积。以进样量（μｇ）为横坐标，
峰面积为纵坐标，绘制标准曲线回归方程分别为：Ｙ＝
１２２０１×１０６Ｘ－８２１４１×１０３（ｒ＝０９９９９）。特女贞
苷进样量在００５２７～０８４２５μｇ与峰面积呈良好线
性关系。

３５精密度试验

精密吸取按３２项下方法制备的对照品溶液
１０μＬ，在上述色谱条件下连续进样６次，测定峰面
积。结果特女贞苷峰面积的 ＲＳＤ为０３％（ｎ＝６），
表明仪器精密度良好。

３６重复性试验

取同一批壮腰健身丸样品６份，每份约３ｇ，精
密称定，按３３项下方法制备供试品溶液，在上述
色谱条件下进行分析测定，特女贞苷的含量的平均

值为０８８３５ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ为 １６％，表明该方法
有良好的重复性。

３７稳定性试验

精密吸取同一供试品溶液１０μＬ，分别于０、７、
１４、２１、２８、３５ｈ进样测定，测得特女贞苷峰面积
的ＲＳＤ为０４％（ｎ＝６），说明供试品溶液在３５ｈ内
稳定。

３８回收率试验

采用加样回收法，精密称取已知含量（特女贞苷

含量为０８８３５ｍｇ·ｇ－１）的壮腰健身丸样品６份，每
份约１５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，每份精密
加入含特女贞苷 ００２６９ｍｇ·ｍＬ－１的对照品溶液５０
ｍＬ，按３３项下方法制备供试溶液，在上述色谱条
件下进行分析测定，计算回收率。结果特女贞苷的

平均回收率为 ９８０％ （ｎ＝６），ＲＳＤ为 ０５％。见
表１。

表１　特女贞苷回收率试验结果（ｎ＝６）

序号
取样

量／ｇ
测得含

量／ｍｇ
样品中的

量／ｍｇ
加入

量／ｍｇ
回收率

（％）
平均回

收率（％）
ＲＳＤ
（％）

１ １５０８６ ２６５４１ １３３２８ ９８２２

２ １５０２２ ２６５６４ １３２７２ ９８８１

３ １５０５９ ２６４３０ １３３０５ １３４５２ ９７５７ ９８０ ０５

４ １５０１２ ２６４０２ １３２６３ ９７６７

５ １５０７８ ２６５１６ １３３２１ ９８０９

６ １５０７４ ２６４４１ １３３１８ ９７５５

３９耐用性试验

取本品照３１项下方法试验，分别用Ａ：Ｉｎｅｒｔｓｉｌ
ＯＤＳＳＰＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）、Ｂ：Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ
Ｃ１８（２５０ ｍｍ ×４６ ｍｍ，５ μｍ）、Ｃ：Ｔｈｅｒｍｏ
Ｃ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）３种品牌的色谱柱按
３１项下的色谱条件对其进行测定，含量测定结果
无明显差别。

３１０样品测定

分别取不同批号的壮腰健身丸３批，每个样品
取３份，按３３项下方法制备供试品溶液。精密吸
取供试品溶液１０μＬ，在上述色谱条件下进样分析，
测定峰面积，用外标法计算出特女贞苷的含量，测

定结果见表２。

表２　壮腰健身丸中特女贞苷的含量（ｎ＝３）

编号 样品批号 特女贞苷的含量／ｍｇ·ｇ－１

１ １６０３０２ ０６９８

２ １６０６０３ ０８８４

３ ２０１６０７０１ ０７２８

４　讨论

４１薄层色谱条件的选择

本实验选择的薄层色谱条件下，熟地黄、制何

首乌供试品色谱与对照药材相应的位置上，显相同

的颜色斑点，阴性对照无干扰。

４２测定波长的选择

采用ＰＤＡ检测器对特女贞苷对照品色谱峰进行
光谱扫描，结果特女贞苷在２２４ｎｍ波长处有最大吸
收，由于２２４ｎｍ杂峰对目标峰干扰少且稳定，故选
择２２４ｎｍ作为检测波长。

４３提取方法的选择

比较了甲醇加热回流提取，甲醇超声提取两种

提取法，结果表明超声提取法提取效率大于加热回

流提取法。实验过程中比较了提取溶剂倍量（２５、
５０、１００ｍＬ）、提取时间（３０、４５、６０、９０ｍｉｎ）及提
取溶剂（５０％甲醇、７０％甲醇、甲醇、５０％乙醇、
７０％乙醇），结果表明，提取溶剂量为５０ｍＬ、提取
时间为６０ｍｉｎ和提取溶剂为甲醇时能将特女贞苷完
全提取，作为最终提取方法。

（下转第１０３３页）
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４４色谱条件的优化

本实验通过摸索乙腈水、甲醇水、乙腈甲酸
水溶液、甲醇甲酸水溶液和甲醇磷酸二氢钾水溶液
按一定比例混合作为流动相，考察其分离度，结果

以甲醇００５ｍｏｌ·Ｌ－１磷酸二氢钾水溶液（２５∶７５）为流
动相，流速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温３０℃的色谱条件下
供试品中特女贞苷与其他共存组分峰能达到良好的

分离。

本实验建立了壮腰健身丸中特女贞苷的 ＨＰＬＣ
含量测定方法，并对方中主要药味熟地黄、制何首

乌进行了ＴＬＣ定性鉴别。实验结果表明，所建立的
方法操作简便、结果可靠、重复性好。
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