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ＨＰＬＣ 法测定儿肾康丸中的特女贞苷含量

唐安福，苏倩雯，贡　 磊，汤　 淏，王曙东

　 　 ［摘要］ 　 目的　 为提高儿肾康丸的质量，建立特女贞苷的含量测定方法。 　 方法　 采用高效液相色谱法，流动相为甲

醇⁃水；色谱柱：Ｈｅｄｅｒａ⁃ＯＤＳ⁃２ Ｃ１８柱（４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ，５ μｍ）；柱温：２５ ℃；流速：１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长：２２４ ｎｍ；进样量：１０ μＬ。
结果　 特女贞苷在 １０􀆰 ７３～１２０􀆰 ９０ μｇ ／ ｍＬ 范围内成良好的线性关系，平均回收率为 ９８􀆰 ６０％（ＲＳＤ＝ ２􀆰 ２２％）。 　 结论　 所采用的

方法简便可行，重现性好，定量方法准确可靠。
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　 　 儿肾康丸为南京军区南京总医院院内制剂，处方

由黄芪、茯苓、白术等共七味中药组成，具有滋阴降火，
清热利湿的功效，临床上用于治疗慢性肾炎、肾病综合

征、蛋白尿等。 该制剂原质量标准仅采用薄层色谱法

鉴别法，不能全面反映该制剂质量［１⁃２］。 为提高制剂质

量标准［３⁃４］，本实验采用高效液相色谱法，测定儿肾康

丸中特女贞苷的含量，进一步提升制剂质量标准［５⁃７］。

１　 材料与方法

１􀆰 １　 试 剂 与 仪 器 　 对照品特女贞苷 （ １２１０５６⁃
２００５０３）购自中国食品药品检定研究院；儿肾康丸

为本院制剂科配制（规格：６０ ｇ ／瓶，批号为 １３０８１７、
１４０３２９、１４１１２２、１５０２１０、１５０５０９）。 甲醇为色谱纯

（美国天地）；其他试剂均为分析纯。 高效液相色谱

仪 Ｗａｔｅｒｓ １５２５，２４８７ 紫外检测器；ＸＳ１０５ 型十万分

之一电子天平（梅特勒尔⁃托利多公司）。
１􀆰 ２　 实验方法

１􀆰 ２􀆰 １ 　 色谱条件 　 色谱柱： Ｈｅｄｅｒａ⁃ＯＤＳ⁃２ Ｃ１８ 柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：甲醇⁃水梯度洗脱见

表 １；检测波长：２２４ ｎｍ；柱温：２５ ℃；流速：１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
进样量为 １０ mＬ。 特女贞苷的保留时间约为３４􀆰 ５ ｍｉｎ。

表 １　 流动相梯度

时间（ｍｉｎ） 流动相 Ａ％ （水） 流动相 Ｂ％ （甲醇）

０～１０ ７５→６２ ２５→３８
１０～３２ ６２ ３８
３２～３５ ６２→７５ ３８→２５

１􀆰 ２􀆰 ２　 溶液的制备　 对照品溶液的制备：精密称取

对照品特女贞苷 ４􀆰 １６ ｍｇ，置于 ２５ ｍＬ 量瓶中，加稀

乙醇稀释至刻度，摇匀，作为对照品溶液。 供试品

溶液的制备：取本品适量，研碎，混匀，取约 ０􀆰 ５ ｇ，精
密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入稀乙醇 ５０ ｍＬ，
密塞，称定重量，浸泡 ３０ ｍｉｎ，超声提取（功率 ２５０
Ｗ，频率 ４０ ｋＨｚ） ３０ ｍｉｎ，放冷，再称定重量，用稀
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乙醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
阴性对照溶液的制备：按处方比例称取缺少女贞子

的处方药材，同本品制备工艺制备成阴性制剂，并
按供试品溶液制备方法制成阴性对照溶液。
１􀆰 ２􀆰 ３　 专属性试验　 精密吸取上述对照品、供试品

及阴性对照溶液各 １０ mＬ，按上述色谱条件进行测

定。 特女贞苷线性关系考察：分别精密量取特女贞

苷对照品溶液 ０􀆰 ６２５，１􀆰 ２５，２􀆰 ５，５􀆰 ０，７􀆰 ５ ｍＬ 至 １０
ｍＬ 容量瓶中，用稀乙醇稀释至刻度，按“２􀆰 １”项下

方法进行测定，每个浓度对照品溶液进样 ２ 次，计算

峰面积值并计算其平均值，以对照品浓度为横坐标

（Ｘ），平均峰面积值为纵坐标（Ｙ），进行线性回归，
并计算回归方程。 精密度试验：取“２􀆰 ２”项下的特

女贞苷对照品溶液，按上述色谱条件连续进样 ５ 次，
计算特女贞苷峰面积的相对标准偏差（ＲＳＤ）。

　 　 　 ａ：特女贞苷对照品；ｂ：儿肾康丸样品；ｃ：阴性样品

图 １　 特女贞苷方法专属性考察

１􀆰 ２􀆰 ４　 稳定性试验 　 取同一批号的样品（批号为

１４０３２９），按“２􀆰 ２”项下样品溶液的制备方法进行测

定，在常温下分别于 ０、１、２、４、８ ｈ 进样，计算特女贞

苷峰面积 ＲＳＤ。 重复性试验：取同一批号的样品

（批号为 １４０３２９）６ 份，按“２􀆰 ２”项下样品溶液的制

备方法进行测定，测定特女贞苷的含量并计算其

ＲＳＤ。 加样回收率试验：精密称取特女贞苷对照品

１􀆰 ２ ｍｇ，置入 ５０ ｍＬ 容量瓶中，加稀乙醇至刻度，
摇匀，即得对照品储备液。 精密称取已知含量的儿

肾康丸样品（批号为 １４０３２９，其中特女贞苷含量为

０􀆰 ４４７ ｍｇ ／ ｇ）细粉 ９ 份，每份 ０􀆰 ２５ ｇ，平均分成 ３ 组，
分别精密加入上述对照品储备液 ３ ｍＬ、５ ｍＬ 和

７ ｍＬ，按“２􀆰 ２”项下供试品溶液制备方法处理，进样

测定，记录峰面积，并计算回收率。

２　 结　 果

２􀆰 １　 专属性试验　 结果表明，供试品色谱中，在与

对照品色谱相应的保留时间处，有同一色谱峰，而
阴性对照溶液在相应保留时间处则无峰出现，表明

其对样品测定无干扰。 结果见图 １。
２􀆰 ２　 特女贞苷线性回归方程　 Ｙ＝１３２３６Ｘ＋６６７７， Ｒ２ ＝
０􀆰 ９９９（ｎ ＝ ５）。 结果表明，特女贞苷的浓度在 １０􀆰 ７３～
１２０􀆰 ９０ μｇ ／ ｍＬ 之间，与峰面积呈良好的线性关系。
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２􀆰 ３ 　 精密度试验 　 特女贞苷峰面积的 ＲＳＤ 为

０􀆰 １８％，结果表明该方法的精密度良好。
２􀆰 ４　 稳 定 性 试 验 　 特女贞苷峰面积 ＲＳＤ 为

１􀆰 ８１％，表明样品溶液在 ８ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ５　 重复性 试 验 　 测得特女贞苷平均含量为

４４４􀆰 １８ μｇ ／ ｇ，其 ＲＳＤ 为 １􀆰 ５２％，表明方法重复性良好。
２􀆰 ６　 加样回收率试验　 特女贞苷的平均回收率为

９８􀆰 ６０％，ＲＳＤ 为 ２􀆰 ２２％。 结果见表 ２。

表 ２　 加样回收率试验

取样量
　 （ｇ）

样品含量
（ｍｇ）

对照品加
入量（ｍｇ）

测得含量
（ｍｇ）

回收率
（％）

平均回收
率（％）

ＲＳＤ
（％）

０􀆰 ２５１１ ０􀆰 １１２２ ０􀆰 ０７ ０􀆰 １７９８ ９６􀆰 ５１

０􀆰 ２４９７ ０􀆰 １１１６ ０􀆰 ０７ ０􀆰 １８１０ ９９􀆰 １９

０􀆰 ２５１０ ０􀆰 １１２２ ０􀆰 ０７ ０􀆰 １７９１ ９５􀆰 ５７

０􀆰 ２５０９ ０􀆰 １１２２ ０􀆰 １１６６ ０􀆰 ２２５１ ９６􀆰 ９１

０􀆰 ２５２３ ０􀆰 １１２８ ０􀆰 １１６６ ０􀆰 ２２７１ ９８􀆰 ０４ ９８􀆰 ６０ ２􀆰 ２２

０􀆰 ２４９８ ０􀆰 １１１７ ０􀆰 １１６６ ０􀆰 ２３０４ １０１􀆰 ８０

０􀆰 ２４９８ ０􀆰 １１１７ ０􀆰 １６３３ ０􀆰 ２７１３ ９７􀆰 ７６

０􀆰 ２５１０ ０􀆰 １１２２ ０􀆰 １６３３ ０􀆰 ２７７７ １０１􀆰 ３５

０􀆰 ２５１４ ０􀆰 １１２４ ０􀆰 １６３３ ０􀆰 ２７６１ １００􀆰 ２５

２􀆰 ７　 样品含量测定 　 取 ８ 批儿肾康丸（批号分别

为 １１０２１０、１２０３２５、１２１２３０、１３０８１７、１４０３２９、１４１１２２、
１５０２１０、１５０５０９），按“２􀆰 ２”项下方法制备供试品溶

液，按“２􀆰 １”项下方法进行含量测定，结果含量分别

为 ０􀆰 ３５、 ０􀆰 ４０、 ０􀆰 ４１、 ０􀆰 ４５、 ０􀆰 ４５、 ０􀆰 ３９、 ０􀆰 ３９、 ０􀆰 ３８
ｍｇ ／ ｇ。

３　 讨　 论

３􀆰 １　 指标成分的选择　 女贞子性偏寒凉，能补益肝

肾之阴，适用于肝肾阴虚证［８］。 其化学成分主要含

有三萜类成分如齐墩果酸、熊果酸等，黄酮类化合

物如槲皮素、木犀草素等，环烯醚萜苷类如特女贞

苷、女贞苷等，另外还含有脂肪酸类、磷脂、多糖等

成分［９］。 其中特女贞苷为女贞子最重要的有效成

分，现代药理研究表明其具有抑菌、抗炎、抗衰老、
降血脂和降血糖等药理作用［１０］。 《中国药典》２０１５
年版收载的女贞子药材饮片质量标准［１１］ 中也以特

女贞苷为指标性成分进行含量控制。 因而本实验

增加了特女贞苷的含量测定。
３􀆰 ２　 提取条件的选择　 预实验对特女贞苷提取时

间（３０ ｍｉｎ、４５ ｍｉｎ 和 ６０ ｍｉｎ）进行了考察，结果发现

提取时间在 ６０ ｍｉｎ 时，特女贞苷提取率较高；同时

对提取溶剂的用量（药材与溶剂固液比为 １ ∶ ８０、
１ ∶１００、１ ∶１２０）进行了考察，结果发现药材与提取溶

剂固液比为 １ ∶ １００ 时，特女贞苷提取率较高。 故

最终确定特女贞苷提取条件为加入 １００ 倍量稀乙

醇，超声提取 ６０ ｍｉｎ。 实验结果也表明，在此条件下

特女贞苷提取得率较高。
３􀆰 ３　 测定波长的选择　 通过预实验，精密称取一定

量的对照品，进行紫外扫描［１２］，测得最大吸收波长

为 ２２４ ｎｍ。
３􀆰 ４　 流动相的选择　 参照《中国药典》２０１５ 年版收

载的女贞子［１１］中特女贞苷的含量测定方法，并通过

预实验调整，实验最终选择甲醇⁃水（梯度洗脱见表

１）为最佳流动相［１３］。
本文建立了儿肾康丸中特女贞苷含量测定的

方法，并对该方法进行了全面方法学考察，结果表

明，该方法阴性无杂质干扰，特女贞苷分离度好，重
现性好，定量方法准确可靠，可作为本制剂的质量

控制标准［１４⁃１５］。
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