
方配比及工艺条件进行研究ꎮ 由于珠卡赛辛不溶于冷

水ꎬ所以把主药的加入方式也作为一项指标ꎬ考察主药

的加入是否影响乳膏细腻度及涂展性ꎮ 研究发现珠卡

赛辛透皮速率很快ꎬ所以将之前 ２４ ｈ 的体外透皮吸收

实验缩短为 １２ ｈꎮ 由于珠卡赛辛水溶性差ꎬ所以接收

室内接收液要适当增加乙醇比例ꎬ但又不能对皮肤造

成影响ꎬ对几组配比进行筛选最终确定乙醇￣０.９％氯化

钠溶液的比例为 ３０􀏑７０ꎮ
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基于“一体多评”法建立银杏活脑胶囊质量标准体系∗
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摘　 要　 目的　 建立银杏活脑胶囊“一体多评”质量标准体系ꎬ探讨“一体多评”思路在银杏活脑胶囊质量标准研究

中的可行性ꎮ 方法　 利用同一薄层系统建立银杏活脑胶囊的薄层色谱(ＴＬＣ)鉴别方法ꎬ采用高效液相色谱(ＨＰＬＣ)法同

时测定银杏活脑胶囊中 ６ 种成分ꎮ 结果　 在同一薄层系统下ꎬ可以同时鉴别银杏活脑胶囊中 ５ 种药味ꎬ薄层色谱清晰ꎬ
分离效果较好ꎮ 在同一体系下可以同步测定银杏活脑胶囊中 ６ 种主要成分ꎬ准确度较高ꎮ 结论　 银杏活脑胶囊质量标

准的“一体多评”体系方法简单可行、经济、准确稳定ꎬ可作为该制剂的质量控制方法ꎮ
关键词　 银杏活脑胶囊ꎻ一体多评ꎻ质量标准
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　 　 长期以来ꎬ中药复方制剂的质量标准传统研究方

法多为单一独立的系统ꎬ难以全面准确体现中药整体

性和多效性ꎬ多系统多指标的质量控制方法虽日渐增

多ꎬ但同时增加对仪器、对照品及相关试剂的要求ꎬ导
致检测方法复杂、消耗增加、费用提高等弊端ꎮ 基于以

上矛盾ꎬ国内一些研究者成功利用“一测多评”法同时

测定出中药多种指标成分ꎬ大量研究探索证明该方法

适用于中药多成分含量的相关研究[１￣６]ꎮ 但在建立中

药质量标准中的薄层鉴别体系研究少有这样的研究思

路ꎬ笔者在本研究采用整体思路ꎬ以新的“一体多评”
思路研究银杏活脑胶囊中多成分的鉴别及多成分含量

测定ꎬ从而建立银杏活脑胶囊质量控制体系ꎮ
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银杏活脑胶囊是根据湖北省恩施土家族苗族自治

州中心医院神经内科名老中医的经验方自主研制的中

药复方制剂ꎬ由银杏叶提取物、刺五加、制何首乌及三

七组成ꎬ具有活血散瘀、益气健脑、补肾安神等功能ꎮ
主要用于神经衰弱、脑动脉硬化、脑震荡、高脂血症ꎬ作
用显著ꎬ 疗效确切ꎬ 且在我院相关专科使用较广

泛[７￣１０]ꎮ 但是目前无法准确控制该方内在质量和疗

效ꎬ笔者尚未见其相关质量标准文献研究报道[１１]ꎮ 为

全面明确其质量标准ꎬ保证临床用药质量及效果ꎬ并为

以后的相关研究奠定基础ꎬ笔者依据该方检测指标复

杂、功效全面等特点ꎬ采用“一体多评”思路建立该方

的质量控制体系ꎮ
１　 仪器与试药　
１.１ 　 仪器 　 Ｓｈｉｍａｄｕ ＬＣ２０Ａ 高效液相色谱仪 ( ＬＣ￣
２０ＡＤ 四元泵ꎬＳＰＤ￣Ｍ２０Ａ 检测器ꎬＳＩＬ￣２０Ａ 进样器 日

本岛津公司)ꎬＡｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪(Ｇ１３１１Ｃ
型四元泵ꎬＧ１３２９Ｂ 型进样器ꎬＧ４２１２Ｂ 型二极管阵列

检测器ꎬ美国安捷伦公司)ꎬＹＯＫＯ￣２Ｘ 紫外线分析仪

(武汉药科新技术开发公司)ꎬＫＱ￣５００ＶＤＥ 型双频数控

超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公司)ꎬＣＰＡ２２５Ｄ
电子天平(德国赛多利斯ꎬ感量:０.０１ ｍｇ)ꎬＨＨＳ￣２Ｓ 型

电子恒温不锈钢水浴锅(上海宝蓝实验仪器制造有限

公司)ꎮ
１.２ 　 试药 　 槲皮素对照品(批号:０００８１￣２０１４０８ꎬ含
量:９９.１％)、山奈酚对照品(批号:１１０８６１￣２０１３１０ꎬ含
量:９３.２％)、异鼠李素对照品(批号:１１０８６０￣２０１４１０ꎬ
含量: ９９. ９％)、 紫 丁 香 苷 对 照 品 ( 批 号: １１１５７４￣
２００６０３ꎬ含量:９８.９％)、人参皂苷 Ｒｂ１ 对照品(批号:
１４０８０６￣２０１５０９ꎬ含量:９４. １％)、三七皂苷 Ｒ１ 对照品

(批号:１４０５３４￣２０１４３６ꎬ含量:９７. ７％)、大黄素对照品

(批号:０９２２￣２０１５０６ꎬ含量:９９.９％)均购于中国食品药

品检定研究院ꎻ银杏活脑胶囊(批准文号:鄂药制字

Ｚ２０１１０１２４ꎬ湖北省恩施土家族苗族自治州中心医院制

剂室自制ꎬ批号:２０１５０９５ꎬ２０１６０１５ꎬ２０１６０５４)ꎮ

收稿日期　 ２０１６－０７－０６　 修回日期　 ２０１６－０９－１５
基金项目 　 ∗ 恩施州 ２０１４ 年重点科技项目 (恩施科业

[２０１４]１２ 号)
作者简介　 漆立军(１９７８－)ꎬ男ꎬ四川自贡人ꎬ副主任药师ꎬ

研究方向:中药制剂、中药质量控制ꎮ Ｅ￣ｍａｉｌ:５８６５９６８５＠ ｑｑ.
ｃｏｍꎮ

通信作者　 黄华斌(１９６７－)ꎬ男ꎬ湖北利川人ꎬ主任药师ꎬ主
要研究方向:中药资源、中药制剂ꎮ Ｅ￣ｍａｉｌ: ５９１９４２４５５＠ ｑｑ.
ｃｏｍꎮ

２　 方法与结果　
２.１　 银杏活脑胶囊薄层鉴别系统的建立与方法验证

２.１.１　 薄层系统的建立 　 展开剂:三氯甲烷￣乙酸乙

酯￣甲醇￣甲酸￣水(５􀏑１０􀏑５􀏑１􀏑２)ꎻ薄层板:硅胶 Ｇ
薄层板ꎻ点样量:对照品溶液 １０ μＬꎬ供试品溶液及阴

性样品溶液 ５ μＬꎻ显色条件: １０％ 硫酸乙醇溶液ꎬ
１０５ ℃加 热 至 斑 点 显 色 清 晰ꎬ 日 光 和 紫 外 光 灯

(３６５ ｎｍ)下检视ꎮ
２.１.２　 供试品溶液的制备 　 取银杏活脑胶囊内容物

２ ｇꎬ加甲醇 ５０ ｍＬꎬ超声提取 ４５ ｍｉｎꎬ滤过ꎬ蒸干ꎬ残渣

加甲醇 １ ｍＬ 溶解ꎬ备用ꎮ
２.１.３　 对照品溶液的制备　 分别取紫丁香苷对照品、
大黄素对照品、槲皮素对照品、人参皂苷 Ｒｂ１ 对照品

及三七皂苷 Ｒ１ 对照品 １.０ꎬ１.５ꎬ１.０ꎬ２.０ꎬ０.５ ｍｇꎬ使每

毫升甲醇中分别含有以上对照品 ０.２ꎬ０. ３ꎬ０. ２ꎬ０. ４ꎬ
０.１ ｍｇꎬ作为混合对照品溶液ꎬ备用ꎮ
２.１.４　 阴性样品的制备 　 根据银杏活脑胶囊的处方

比例及制备方法ꎬ分别制备缺银杏叶提取物、何首乌、
刺五加及三七阴性样品粉末ꎬ按照“２.１.２”项方法制备

阴性样品ꎬ备用ꎮ
２.１.５　 方法专属性实验　 按照“２.１.２”项方法制备供

试品溶液及阴性样品溶液ꎬ照薄层色谱法实验ꎬ吸取对

照品溶液１０ μＬꎬ供试品溶液及阴性样品溶液 ５ μＬꎬ分
别点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上ꎬ以三氯甲烷￣乙酸乙酯￣
甲醇￣甲酸￣水(５􀏑１０􀏑５􀏑１􀏑２)为展开剂ꎬ展开ꎬ取
出ꎬ晾干ꎬ喷以 １０％硫酸乙醇溶液ꎬ１０５ ℃加热至斑点

显色清晰ꎬ置日光和紫外光灯(３６５ ｎｍ)下检视ꎮ 结果

见图 １ꎮ 通过色谱图可以看出供试品在 ５ 种样品相应

位置上ꎬ显相同颜色斑点ꎬ阴性对照品无相应颜色斑

点ꎬ由此可知该方法专属性较好ꎮ
２.１.６　 稳定性实验　 取“２.１.２”项银杏活脑胶囊供试

品ꎬ按照“２.１.１”项系统方法ꎬ分别于供试品溶液制备

后 ０ꎬ４ꎬ８ꎬ１２ꎬ２４ ｈ 点样ꎬ与紫丁香苷、大黄素、槲皮素、
人参皂苷 Ｒｂ１ 及三七皂苷 Ｒ１ 混合对照品溶液进行对

照ꎬ与对照品相应的位置显相同颜色的斑点ꎬ各阴性对

照样品色谱在相应的位置上无相同颜色的斑点ꎮ 测出

各斑点的 Ｒ ｆ值大小ꎬ计算 ＲＳＤꎮ 结果待测各斑点 Ｒ ｆ值

的 ＲＳＤ 值分别为 １.３％ꎬ０.５％ꎬ０.９％ꎬ２.１％ꎬ０.８％ꎬ表明

供试品溶液的稳定性良好ꎮ
２.１.７　 重复性实验　 取同一批号的银杏活脑胶囊(批
号:２０１５０９５)内容物约 ２ ｇꎬ按照“２.１.２”项方法制备 ６
份平行供试品溶液ꎬ与紫丁香苷、大黄素、槲皮素、人参

皂苷 Ｒｂ１ 及三七皂苷 Ｒ１ 混合对照品进行对照ꎬ在同

块薄层板上供试品与对照品相应的位置显相同颜色的
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斑点ꎬ各阴性对照样品色谱在相应的位置上无相同颜

色的斑点ꎮ 计算各斑点的 Ｒ ｆ值大小和 ＲＳＤꎮ 结果待

测各斑点 Ｒ ｆ值的 ＲＳＤ 值分别为 ２.３％ꎬ１.７％ꎬ１.２％ꎬ１.
４％ꎬ０.４％ꎬ结果表明该系统的重复性较好ꎮ

　 　 １.混合对照品ꎻ２~４.样品ꎻ ５~８.银杏提取物阴性、刺五加阴

性、何首乌阴性、三七阴性样品

图 １　 银杏活脑胶囊 ＴＬＣ 图　
１.ｍｉｘｅｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅꎻ ２ ~ ４. ｓａｍｐｌｅｓꎻ ５ ~ ８. ｎｅｇａｔｉｖｅ

ｓａｍｐｌｅ ｏｆ ｇｉｎｋｇｏｌ ｂｉｌｏｂａ ｅｘｔｒａｃｔꎬｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ ｏｆ Ａｃａｎｔｈｏｐａｎａｘꎬ
ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ ｏｆ Ｆａｌｌｏｐｉａ Ｍｕｌｔｉｆｌｏｒａꎬ ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅ ｏｆ
Ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｇ

Ｆｉｇ. １ 　 Ｔｈｉｎ ｌａｙｅｒ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｏｆ Ｙｉｎｘｉｎｇ ｈｕｏｎａｏ
ｃａｐｕｓｌｅ　

２.２　 银杏活脑胶囊“一体多评”体系的建立与方法学

考察　
２.２.１ 　 ＨＰＬＣ 系统的建立 　 色谱柱:Ｉｎｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣ＳＰ
Ｃ１８色谱柱(４.６ ｍｍ×２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎬ流动相及梯度:甲
醇(Ａ)￣０.４％磷酸溶液(Ｂ)ꎬ０~１５ ｍｉｎꎬ１５％→２５％Ａꎬ>
１５~２５ ｍｉｎꎬ２５％→３５％Ａꎬ>２５ ~ ４５ ｍｉｎꎬ３５％→５５％Ａꎬ
>４５~６０ ｍｉｎꎬ５５％→８０％Ａꎬ>６０ ~ ７０ ｍｉｎꎬ８０％→１００％
Ａꎮ 流 速: １ ｍＬ 􀅰 ｍｉｎ－１ꎬ 柱 温: ３５ ℃ꎬ 检 测 波 长:
２５４ ｎｍꎮ 色谱图见图 ２ꎮ
２.２.２　 供试品溶液的制备　 取银杏活脑胶囊内容物约

１ ｇꎬ精密称定ꎬ置 ５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中ꎬ精密加入甲醇

５０ ｍＬꎬ精 密 称 定ꎬ 超 声 提 取 (功 率 ５００ Ｗꎬ 频 率

４５.８０ ｋＨｚ)４５ ｍｉｎꎬ取出ꎬ擦干瓶身表面的水ꎬ待冷却至

室温后精密称定ꎬ用甲醇补足减失的质量ꎬ摇匀ꎬ滤过ꎬ
取续滤液ꎬ过孔径 ０.４５ μｍ 微孔滤膜ꎬ即得供试品溶液ꎮ
２.２.３　 混合对照品溶液的制备 　 精密称定对照品紫

丁香苷(０. ２８１ ２ ｍｇ)、槲皮素(０. ２２５ ０ ｍｇ)、山奈酚

(０.００８ ３ ｍｇ)、 异 鼠 李 素 ( ０. ０９１ ３ ｍｇ )、 大 黄 素

(０.０１３ ４ ｍｇ)和三七皂苷 Ｒ１ (０.０３６ ０ ｍｇ)ꎬ加甲醇制

成每毫升分别含上述对照品 ０.０２８ １ꎬ０.０２２ ５ꎬ０.００８ ３ꎬ
０.００９ １ꎬ０.００１ ３ꎬ０.００３ ６ ｍｇ 混合标准品溶液ꎬ备用ꎮ

　 　 Ａ.混合对照品ꎻＢ.样品ꎻ１.紫丁香苷ꎻ２.槲皮素ꎻ３.异鼠李素ꎻ
４.山奈酚ꎻ５.大黄素ꎻ６.三七皂苷 Ｒ１

图 ２　 银杏活脑胶囊 ＨＰＬＣ 图　
Ａ. ｍｉｘｅｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅꎻ Ｂ. Ｓａｍｐｌｅｓꎻ １. Ｓｙｒｉｎｇｉｎꎻ ２.

Ｑｕｅｒｃｅｔｉｎꎻ ３. Ｉｓｏｒｈａｍｎｅｔｉｎꎻ ４. Ｋａｅｍｐｆｅｒｏｌꎻ ５. Ｅｍｏｄｉｎꎻ ６.
Ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ Ｒ１

Ｆｉｇ.２　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ Ｙｉｎｘｉｎｇ ｈｕｏｎａｏ ｃａｐｕｓｌｅ

２.２.４　 线性关系考察　 分别精密吸取“２.２.３”项混合对

照品溶液 ２ꎬ４ꎬ６ꎬ８ꎬ１０ꎬ１２ μＬꎬ注入高相液相色谱仪ꎬ测
定紫丁香苷、槲皮素、山奈酚、异鼠李素、大黄素和三七

皂苷 Ｒ１ 的峰面积ꎮ 以最小二乘法进行线性回归ꎬ得到

各成分的回归方程以及线性范围ꎬ结果见表 １ꎮ 由表 １
可知ꎬ待测成分在相应的范围呈良好的线性关系ꎮ

表 １　 ６ 种待测组分的线性回归结果　
Ｔａｂ.１　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｏｆ ｓｉｘ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

待测组分 回归方程 ｒ 线性范围 / μｇ
紫丁香苷 Ｙ＝ ２.２１×１０５Ｘ＋２ ４８７.１ ０.９９９ ８ ０.０５６~０.３３６
槲皮素 Ｙ＝ ９.０２×１０４Ｘ－７０.５３３ ０.９９９ ９ ０.０４５~０.２７
异鼠李素 Ｙ＝ ２.７１×１０５Ｘ－４２ ０.９９９ ９ ０.０１６~０.０９６
山奈酚 Ｙ＝ ２.６８×１０５Ｘ＋２８.７３３ ０.９９９ ７ ０.０１８~０.１０８
大黄素 Ｙ＝ ２.６８×１０５Ｘ＋１９.６ ０.９９９ ９ ０.００２ ６~０.０１５ ６
三七皂苷 Ｒ１ Ｙ＝ ２.６７×１０５Ｘ＋４４.１３３ ０.９９９ ６ ０.００７ １~０.０４２ ６

２.２.５　 精密度实验　 依据“２.２.１”项色谱条件ꎬ精密吸

取混合对照品溶液 １０ μＬꎬ重复进样 ６ 次ꎬ记录各待测

成分的峰面积ꎬ计算 ＲＳＤꎮ 结果紫丁香苷、槲皮素、山
奈酚、异鼠李素、大黄素和三七皂苷 Ｒ１ 峰面积的 ＲＳＤ
分别为 ２.０％ꎬ１.５％ꎬ１.３％ꎬ１.２％ꎬ１.９％ꎬ１.８％ꎮ 结果表

明该仪器的精密度较好ꎮ
２.２. ６ 　 稳定 性 实 验 　 取银杏活脑胶囊 ( 批号:
２０１５０９５)内容物ꎬ按“２.２.２”项方法ꎬ制备供试品溶液ꎬ
并依据“２.２.１”项色谱条件ꎬ分别于制样后 ０ꎬ２ꎬ４ꎬ８ꎬ
１２ ｈꎬ吸取该供试品溶液 １０ μＬꎬ进样、测定ꎬ记录各待
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测成分峰面积ꎬ计算 ＲＳＤꎮ 结果紫丁香苷、槲皮素、山
奈酚、异鼠李素、大黄素和三七皂苷 Ｒ１ 峰面积的 ＲＳＤ
分别为 ０.８％ꎬ１.６％ꎬ０.４％ꎬ２.５％ꎬ１.６％ꎬ２.４％ꎮ 结果表

明供试品溶液在 １２ ｈ 内稳定性较好ꎮ
２.２.７　 重复性实验　 取同一批银杏活脑胶囊(批号:
２０１５０９５)内容物 ６ 份ꎬ分别按“２.２.２”项方法ꎬ制备供

试品溶液ꎬ并依据“２.２.１”项色谱条件进样ꎬ测定各待

测成分峰面积ꎬ计算 ＲＳＤꎮ 结果紫丁香苷、槲皮素、山
奈酚、异鼠李素、大黄素和三七皂苷 Ｒ１ 峰面积的 ＲＳＤ
分别为 ２.３％ꎬ２.８％ꎬ０.８％ꎬ０.６％ꎬ０.４％ꎬ０.１％ꎮ 结果表

明该方法的重复性良好ꎮ
２.２.８　 回收率实验　 采用加样回收法ꎬ各取 ５ ｍＬ 已

知含量的样品 ６ 份ꎬ分别按照 １􀏑０.８ꎬ１􀏑１ꎬ１􀏑１.２ 加

入混合对照品ꎬ依法制备供试品溶液ꎮ 按“２.２.１”项色

谱条件ꎬ精密吸取各供试品溶液 １０ μＬꎬ注入色谱仪ꎬ
测定各待测成分峰面积ꎬ计算各待测成分的回收率和

ＲＳＤꎮ 结果紫丁香苷、槲皮素、山奈酚、异鼠李素、大黄

素和三七皂苷 Ｒ１ 的平均加样回收率分别为 ９８.６％ꎬ
１０１.２％ꎬ１０３.３％ꎬ９９.９８％ꎬ９６.５５％ꎬ１００.５％ꎻＲＳＤ 分别

为 １.５％ꎬ１.９％ꎬ１.６％ꎬ２.１％ꎬ０.８％ꎬ２.３％ꎮ 结果显示该

方法的准确度较高ꎮ
２.３　 相对校正因子的确定　
２.３.１　 计算相对校正因子　 以大黄素作为参比组分ꎬ
按照“２.２.４”项所得各组分回归方程ꎬ分别计算紫丁香

苷、槲皮素、山奈酚、异鼠李素、大黄素和三七皂苷 Ｒ１
与参比组分大黄素的相对校正因子ꎬ计算公式为:ｆｋ / ｓ ＝
αｋ / αｓ(α 为各组分回归方程的斜率ꎬｓ 为参比组分ꎬｋ
为其他待测组分) [１２]ꎬ结果见表 ２ꎮ

表 ２　 相对校正因子的计算结果　
Ｔａｂ.２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ　

待测组分 α ｆｋ / ｓ
紫丁香苷 ２２０ ６２２ ０.８２４ ４
槲皮素 ９０ １７９ ０.３３７ ０
异鼠李素 ２７０ ６８８ １.０１０ ７
山奈酚 ２６７ ８１９ １.０００ ７
大黄素 ２６７ ６２６ １.０００ ０
三七皂苷 Ｒ１ ２６７ ４５３ ０.９９９ ４

２.３.２　 相对校正因子的验证实验　 按“２.２.３”项方法

平行制备对照品溶液 ６ 份ꎬ每份对照品溶液进样 ６ 个

不同体积ꎬ测定各待测组分的峰面积ꎮ 以最小二乘法

进行线性回归得到各组分的回归方程ꎬ根据“２.３.１”项
计算方法计算紫丁香苷、槲皮素、异鼠李素、山奈酚和

三七皂苷 Ｒ１ 与参比组分大黄素之间的相对校正因

子ꎬ其结果分别为 ０.９４９ ６ꎬ０.９８７ ０ꎬ０.９８９ ８ꎬ０.９９４ ９ꎬ
１.０００ ０ꎻＲＳＤ 分别为 ２.４％ꎬ１.７％ꎬ１.９％ꎬ１.５％ꎬ２.８％ꎬ
结果表明相对校正因子的重复性较好ꎮ
２.３.３　 相对校正因子的耐用性考察 　 ①不同高效液

相色谱仪对相对校正因子的影响ꎬ分别采用 Ａｇｉｌｅｎｔ
１２６０ 和 Ｓｈｉｍａｄｕ ＬＣ２０Ａ 高效液相色谱系统测定各待

测成分的相对校正因子ꎮ 结果表明ꎬ紫丁香苷、槲皮

素、异鼠李素、山奈酚和三七皂苷 Ｒ１ 与参比组分大黄

素之间的相对校正因子的重现性良好ꎬＲＳＤ 为１.４２％~
２.６９％ꎮ

②不同色谱柱对相对校正因子的影响ꎬ分别采用

Ｉｎｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣ＳＰ Ｃ１８、Ａｍｅｒｉｔｅｃｈ Ｃ１８、Ａｃｃｕｒａｓｉｌ Ｃ１８ ３ 种色

谱柱测定各待测成分的相对校正因子ꎮ 结果表明ꎬ紫
丁香苷、槲皮素、异鼠李素、山奈酚和三七皂苷 Ｒ１ 与

参比组分大黄素之间的相对校正因子的重现性良好ꎬ
ＲＳＤ 为 ０.７８％~２.０３％ꎮ

③流速对相对因子的影响ꎬ采用 Ｓｈｉｍａｄｕ ＬＣ２０Ａ
高效液相色谱仪分别测定了 ３ 个不同流速(０.８ꎬ１.０ꎬ
１.２ ｍＬ􀅰ｍＬ－１)下各待测组分的相对校正因子ꎬ结果表

明ꎬ紫丁香苷、槲皮素、异鼠李素、山奈酚和三七皂苷

Ｒ１ 与参比组分大黄素之间的相对校正因子的重现性

良好ꎬＲＳＤ 为 １.５５％~２.１３％ꎮ
④柱温对相对因子的影响ꎬ采用 Ｓｈｉｍａｄｕ ＬＣ２０Ａ

高效液相色谱仪分别测定了 ３ 个不同色谱柱温(３４ꎬ
３５ꎬ３６ ℃)下各待测组分的相对校正因子ꎬ结果表明ꎬ
紫丁香苷、槲皮素、异鼠李素、山奈酚和三七皂苷 Ｒ１
与参比组分大黄素之间的相对校正因子重现性良好ꎬ
ＲＳＤ 为 ０.８９％~２.４１％ꎮ
２.４　 目标色谱峰的定位　 精密吸取“２.２.３”项混合对

照品溶液ꎬ分别注入 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 和 Ｓｈｉｍａｄｕ ＬＣ２０Ａ 高

效液 相 色 谱 仪ꎬ 分 别 采 用 Ｉｎｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣ＳＰ Ｃ１８、
Ａｍｅｒｉｔｅｃｈ Ｃ１８、Ａｃｃｕｒａｓｉｌ Ｃ１８３ 种不同色谱柱进行洗脱ꎬ
测定并计算紫丁香苷、槲皮素、山奈酚、异鼠李素和三

七皂苷 Ｒ１ 与参比组分大黄素之间的保留时间ꎬ结果

见表 ３ꎮ 通过计算 ＲＳＤꎬ结果表明不同色谱柱下各待

测成分间的保留时间波动较小ꎮ
２.５　 方法比较验证　 分别采用多成分同步测定外标

法(Ａ)与相对校正因子计算法(Ｂ)两种方法测定出各

组分的含量ꎬ比较 ２ 种方法所得的结果ꎬ结果见表 ４ꎮ
由表 ４ 可知ꎬ２ 种方法测得各待测组分含量的结果均

无明显差异ꎬ相对误差较小(相对误差<５％)ꎬ说明相

对校正因子计算法测定银杏活脑胶囊多种化合物的可

靠性较高ꎮ

􀅰０８７􀅰 Ｈｅｒａｌｄ ｏｆ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ Ｖｏｌ􀆰 ３６ Ｎｏ􀆰 ７ Ｊｕｌｙ ２０１７



表 ３　 目标色谱峰定位结果　
Ｔａｂ.３　 Ｒｅｓｕｌｔ ｏｆ ｔｈｅ ｌｏｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｔａｒｇｅｔ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ

ｐｅａｋ　 ｍｉｎ

色谱仪与色谱柱
紫丁

香苷
槲皮素 山奈酚

异鼠

李素
大黄素

三七

皂苷 Ｒ１
Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０
　 Ｉｎｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣ＳＰ １７.９３８ ４８.４０７ ５４.８２５ ５３.７３３ ６７.０４０ ６９.１０６
　 Ａｍｅｒｉｔｅｃｈ １７.６５２ ４８.１４５ ５４.６７１ ５３.５０５ ６６.８５６ ６８.９８７
　 Ａｃｃｕｒａｓｉｌ １７.４８９ ４８.０７６ ５４.４６９ ５３.４６３ ６６.７５２ ６８.８８６
Ｓｈｉｍａｄｕ ＬＣ２０Ａ
　 Ｉｎｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣ＳＰ １８.５７７ ４９.１３２ ５５.３６９ ５４.４００ ６７.６３１ ６９.５３３
　 Ａｍｅｒｉｔｅｃｈ １７.９１８ ４８.３９５ ５４.７９８ ５３.８１５ ６６.９４３ ６９.０２５
　 Ａｃｃｕｒａｓｉｌ １７.７４６ ４８.１９５ ５４.６１２ ５３.５８４ ６６.８７１ ６８.８６７
ＡＶＧ １７.８８７ ４８.３９２ ５４.７９１ ５３.７５０ ６７.０２０ ６９.０６７

ＲＳＤ / ％ ２.１ ０.８ ０.６ ０.６ ０.５ ０.４

３　 讨论　
本研究依据复方中药特性ꎬ结合目前研究现状ꎬ提

出“一体多评”假说ꎬ即以一个系统同时完成多种主要

成分的鉴别和测定ꎬ与许多研究者所提出的“一测多

评”比较思路更加具体ꎬ更为统一ꎮ 加入了薄层鉴别

评价系统ꎬ该法是以中药整体性思路为依托ꎬ以同一系

统来评价整体指标ꎬ具有整体性ꎮ 以我院院内制剂银

杏活脑胶囊为研究对象ꎬ对“一体多评”的假设进行实

验证明ꎬ在研究过程中ꎬ笔者对待测组分进行了筛选ꎬ
通过实验证明ꎬ不同结构的化合物可以在同一系统中

进行分离鉴别ꎬ并且可以在同一系统下准确测定出含

量ꎮ 结果证明该方法简便、可行ꎬ“一体多评”可应用

于中药的综合质量评价ꎮ
３.１　 薄层鉴别系统条件的探索　 本次研究从多成分、
一系统的理念出发ꎬ探索银杏活脑胶囊薄层系统的最

适条件ꎮ 在探索过程中ꎬ考虑到该研究对象为中药复

方制剂ꎬ成分复杂ꎬ选用对照药材分析较为麻烦ꎬ且不

符合具体指标的评价ꎬ故笔者选用对照品作为评价指

标ꎬ并且根据该方的药理作用ꎬ综合处方分析ꎬ进而选

择了紫丁香苷、大黄素、槲皮素、人参皂苷 Ｒｂ１ 及三七

皂苷 Ｒ１ ５ 种对照品ꎮ 笔者分别选用甲醇和乙醇作为

供试品制备的溶剂进行探究ꎬ根据每种待鉴成分的性

质和其单一展开系统情况ꎬ总结分析初步拟定 ４ 种薄

层流动相系统ꎬ分别是:三氯甲烷￣甲醇ꎬ三氯甲烷￣乙
酸乙酯￣甲醇ꎬ三氯甲烷￣乙酸乙酯￣甲醇￣甲酸ꎬ三氯甲

烷￣乙酸乙酯￣甲醇￣甲酸￣水ꎬ依次对以上 ４ 种系统进行

不同比例的探索ꎬ最终确定以三氯甲烷￣乙酸乙酯￣甲
醇￣甲酸￣水(５􀏑１０􀏑５􀏑１􀏑２)为最佳ꎮ 根据不同成分

的性质ꎬ综合显色条件ꎬ分别用稀硫酸溶液、２％三氯化

铝乙醇溶液和 １０％硫酸乙醇溶液作为显色剂进行比

较ꎬ结果确定 １０％硫酸乙醇溶液为最佳显色剂ꎮ 通过

验证实验显示该系统稳定性较好ꎬ重复性高ꎬ适用于银

杏活脑胶囊的质量鉴别ꎮ
３.２　 多成分含量同步测定　
３.２.１　 供试品溶液制备方法　 考察待测组分中ꎬ紫丁

香苷溶于水、乙醇和甲醇ꎬ槲皮素溶于甲醇ꎬ不溶于水ꎬ
大黄素溶于甲醇和乙醇ꎬ不溶于水ꎬ三七皂苷 Ｒ１ 溶于

甲醇ꎮ 综合分析ꎬ采用正交实验分别对提取溶剂(甲
醇、５０％甲醇、乙醇)、提取方法(回流、超声、浸置)与

提取时间(３０ꎬ４５ꎬ６５ ｍｉｎ)进行考察ꎬ最终得出最佳提

取方法为以甲醇 ５０ ｍＬ 为溶剂ꎬ超声提取 ４５ ｍｉｎꎮ
３.２.２　 最佳流动相的选择 　 首先笔者以单一组分进

行进样分析ꎬ紫丁香苷的流动相为甲醇￣水ꎬ槲皮素、山
奈酚及异鼠李素的流动相为甲醇￣０.４％磷酸溶液ꎬ大黄

素的流动相为甲醇￣０.１％磷酸溶液ꎬ三七皂苷 Ｒ１ 的流

动相为乙腈￣水ꎬ故笔者分别对以上 ４ 种系流动相进行

分析ꎬ综合各种因素ꎬ并结合流动相比例选定甲醇￣
０.４％磷酸溶液作为最佳流动相系统ꎮ
３.２.３　 最佳检测波长的确定　 采用等吸收图和 ３Ｄ 全

波长数据采集方法ꎬ在 １９０ ~ ４００ ｎｍ 范围内对样品溶

液进行谱图信息分析ꎬ并分别选取 ２０３ꎬ２１５ꎬ２５４ꎬ２６５ꎬ
２８５ꎬ３０６ꎬ３５０ 和 ３８５ ｎｍ８ 个不同波长进行比对考察ꎬ
综合分析ꎬ在 ２５４ ~ ２６５ ｎｍ 之间所有待测组分均有明

显吸收ꎬ且大黄素和紫丁香苷分别在 ２５４ 和 ２６５ ｎｍ 处

有特征吸收ꎬ三七皂苷 Ｒ１ 在 ２０３ ｎｍ 有特征吸收ꎬ但
在此波长下末端吸收较强ꎬ不利于分析ꎬ在结合以大黄

表 ４　 同步测定外标法(Ａ)与相对校正因子计算法(Ｂ)测定样品各组分结果比较　
Ｔａｂ.４　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｎ ｔｈｅ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｉｎ ｓａｍｐｌｅｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ｅｘｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ ｍｅｔｈｏｄ ｏｆ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ

ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ (Ａ) ａｎｄ ｃａｌｃｕｌａｔｉｏｎ ｏｆ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ (Ｂ) 　 ｍｇ􀅰ｇ－１

样品批号
紫丁香苷

Ａ Ｂ
槲皮素

Ａ Ｂ
异鼠李素

Ａ Ｂ
山奈酚

Ａ Ｂ
大黄素

Ａ Ｂ
三七皂苷 Ｒ１
Ａ Ｂ

２０１５０９５ ０.４２４ ０.４２６ ０.７６８ ０.７６４ ０.２０６ ０.２１４ ０.１２８ ０.１２４ ０.０６８ ０.０６０ ０.０４９ ０.０５２
２０１６０１５ ０.３３６ ０.３４０ ０.６５２ ０.６５１ ０.３５４ ０.３５５ ０.１７５ ０.１７５ ０.０５５ ０.０５４ ０.０６３ ０.０５９
２０１６０５４ ０.５２７ ０.５３６ ０.６１６ ０.６１１ ０.２６１ ０.２６６ ０.２４０ ０.２３１ ０.０１９ ０.０１８ ０.０４５ ０.０４６
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素为参比组分的情况下ꎬ最终确定以 ２５４ ｎｍ 为最佳检

测波长ꎮ
３.２.４　 参比组分的选择　 在各待测组分中ꎬ大黄素和

紫丁香苷化学性质比较稳定ꎬ且对照品来源经济易得ꎬ
二者作为参比组分均可ꎮ 但在含量测定和相对校正因

子计算含量时ꎬ紫丁香苷的波动范围较大ꎬ且峰面积远

大于其他待测组分ꎬ可能导致计算过程中出现较大误

差ꎬ故最终选择以大黄素为参比组分ꎮ
３.２.５ 　 目标色谱峰的定位 　 笔者在本实验选择了

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 和 Ｓｈｉｍａｄｕ ＬＣ２０Ａ 两种不同产品的高效

液相色谱仪ꎬ分别采用 Ｉｎｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣ＳＰ Ｃ１８、Ａｍｅｒｉｔｅｃｈ
Ｃ１８、Ａｃｃｕｒａｓｉｌ Ｃ１８３ 种不同色谱柱进行分析ꎬ以最简单

有效的保留时间差法进行计算ꎬ结果显示在 Ｓｈｉｍａｄｕ
ＬＣ２０Ａ 高效液相色谱仪下ꎬ以 Ｉｎｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣ＳＰ Ｃ１８色谱

柱进行洗脱分析ꎬ采用保留时间差法计算可准确定位

目标色谱峰ꎮ
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