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柴苓降脂颗粒质量标准研究*
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摘摇 要:目的 建立柴苓降脂颗粒质量标准。 方法 采用 TLC 方法对处方中的主要药味柴胡、丹参、五味子进

行薄层鉴别;采用 HPLC 测定其中主药白芍中芍药苷含量。 结果 薄层鉴别方法能检测出柴胡、丹参、五味子;有
效成分芍药苷在 0. 125 滋g ~ 1. 992 滋g 范围内线性关系良好,测定的平均回收率为 99. 13 % ,RSD 为 1. 36 % 。 结论

所建立的方法能够对处方中的主要药味准确、快速的进行定性、定量检测,可作为柴苓降脂颗粒质量标准。
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Abstract摇 Objective: To establish the quality controlling standard for ChaiLing Jiangzhi Granule. Methods: TLC
identification was conducted to identify Chaihu, Danshen and Wuweizi in the prescription; the content of paeoniflorin in
Baishao the main herb in the prescription was determined by HPLC. Results: Chaihu, Danshen and Wuweizi could be
detected by TCL; the linear relationship of the active components in paeoniflorin was good in the range from 0. 125滋g to1.
992滋g, the average recovery rate and RSD were 99. 13 % and 1. 36 % respectively. Conclusion: The established method
can accurately and rapidly conduct the qualitative and quantitative detection of the main herbs in ChaiLing Jiangzhi Gran鄄
ule which can be considered as the standard to control its quality.
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摇 摇 近年来随着人们生活节奏和生活方式的不断

改变,脂肪肝、高脂血症的发病率在逐年升高,且
呈低龄化发展趋势,而非酒精性脂肪性肝病患者

已成为 2 型糖尿病和心血管等疾病的高危人群,积
极干预和及时治疗具有重要意义,但目前尚没有

专门治疗该疾病较好的药物。 柴苓降脂颗粒为临

汾职业技术学院附属医院(临汾市第二人民医院)

新研制的院内制剂,由柴胡、茯苓、白芍、丹参、五
味子等药味组成。 具有健脾疏肝理气、化痰逐瘀

降脂之功效,临床用于肝脾失调、痰湿阻络所致的

脂肪肝,或伴有高脂血症,症见肝区不适或隐痛,
周身困重等。 该制剂处方曾以汤剂临床应用多年

已取得良好疗效[1-2],为了更方便患者用药,在尊

重临床应用方式基础上经审批改变剂型将其制成
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颗粒剂,经临汾市药检部门进行复合检验合格并

取得药监局批准之后,在柴苓降脂颗粒联合科研

单位的临汾市第二人民医院、临汾市医院、候马市

医院和临汾中医院的门诊进一步观察,并获得了

预期的临床疗效证实[3-4]。 而为了严格控制柴苓

降脂颗粒的质量,通过制剂研究对制剂中白芍所

含有效成分芍药苷进行含量测定,并对主要药味

柴胡、丹参、五味子等进行了专属性较强的薄层色

谱鉴别研究,取得了较好的结果。 通过系统研究,
建立了对处方中的主要药味准确、快速进行定性、
定量检测的方法[5],可作为柴苓降脂颗粒质量标

准。 现报告如下。
1摇 材料与仪器

Waters600 液相色谱仪(Waters2487 紫外检测

器);芍药苷、丹参素钠、五味子醇甲、柴胡对照药

材由中国药品生物制品检定所提供(批号分别为:
110736-201035、110855-200809、110857-200507、
120992-200605);乙腈为色谱纯级别,其余试剂均

为分析纯,三批样品为自制样品(批号为:100301、
100302、100303)。
2摇 方法与结果

2. 1摇 定性鉴别

2. 1. 1摇 柴胡的薄层鉴别[6-7] 摇 取本品内容物15 g,
研成细粉,加甲醇 75 mL,超声提取 30 分钟,滤过,
滤液蒸干,残渣加水 25 mL 溶解完全,以水饱和正

丁醇提取 2 次,每次 20 mL,合并正丁醇液,采用氨

试液洗涤 2 次,每次 20 mL,再以正丁醇饱和的水

15 mL 洗涤,弃去洗涤液,取正丁醇液,置水浴上蒸

干,残渣加甲醇 1 mL 使溶解,作为供试品溶液。 另

按照处方组成及颗粒制备工艺制成缺柴胡阴性样

品,同法制成阴性供试品。 取柴胡对照药材 1 g,加
甲醇 20 mL,同法制成对照药材溶液。 照薄层色谱

法(中国药典 2010 年版一部附录 VIB)试验,分别

吸取上述供试品溶液 10 滋L、对照药材溶液 5 滋L,
点于硅胶 G 薄层板上,以三氯甲烷-乙酸乙酯-甲
醇-水(15 颐 40 颐 22 颐 10)在 10 益以下放置的下层

溶液为展开剂,展开,取出,晾干,喷以 1 % 对二甲

氨基苯甲醛的 40 %硫酸乙醇溶液,于 60 益加热至

斑点显色清晰。 供试品色谱中,与对照药材色谱

相应的位置上,显相同颜色的斑点,而阴性样品在

相应位置无斑点出现。 色谱图见图 1。

图 1摇 柴胡薄层鉴别

1. 阴性对照(缺柴胡) 摇 2. 柴胡对照药材摇 3 ~ 5. 三批样品

2. 1. 2摇 丹参薄层鉴别[8-9] 摇 取本品内容物 10 g,
研成细粉,加 0. 1 mol / L 的盐酸溶液 30 mL,超声提

取 20 min,滤过,滤液加乙醚提取 2 次,每次 30 mL,
合并乙醚提取液,蒸干,残渣加甲醇 1 mL 使溶解,
作为供试品溶液。 另按照处方组成及颗粒制备工

艺制成缺丹参阴性样品,同法制成阴性供试品。
取丹参素钠对照品,加甲醇制成每 1 mL 含 0. 5 mg
的溶液,作为对照品溶液。 照薄层色谱法(《中国

药典》2010 年版一部附录遇B)试验,吸取上述两

种溶液各 5 ~ 10 滋L,点于硅胶 G 薄层板上,以甲苯

-乙酸乙酯-甲酸(6 颐 10 颐 0. 6)为展开剂,饱和 15
分钟后,展开,取出,晾干,置浓氨试液缸中 15 分钟

后取出,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,显相同的颜

色荧光斑点,而阴性样品在相应位置无斑点出现。
色谱图见图 2。

图 2摇 丹参薄层鉴别

1、3、5. 三批样品摇 2. 丹参素钠对照品摇 4. 阴性对照(缺丹参)

2. 1. 3 摇 五味子薄层鉴别[10-11] 摇 取本品内容物

10 g,加三氯甲烷 50 mL,超声提取 30 分钟,滤过,
滤液浓缩至 1 mL,作为供试品溶液。 另按照处方

组成及颗粒制备工艺制成缺五味子阴性样品,同
法制成阴性供试品。 取五味子对照药材 2 g,同法

制成对照药材溶液。 照薄层色谱法(《中国药典》
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2010 版一部附录遇B)试验,吸取上述两种溶液各

10 滋L,分别点于同一硅胶 GF254 薄层板上,以石

油醚(30 ~ 60 益)-甲酸乙酯-甲酸(15 颐 5 颐 1)的
上层溶液为展开剂,展开,取出,晾干,置紫外光灯

(254 nm)下检视。 供试品色谱中,在与对照药材

色谱相应的位置上,显相同的荧光主斑点,而阴性

样品在相应位置无斑点出现。 色谱图见图 3。

图 3摇 五味子薄层鉴别

1. 五味子醇甲对照品摇 2 ~ 4. 三批样品摇 5. 阴性对照(缺五味子)

2. 2摇 含量测定[12]

2. 2. 1 摇 色谱条件与系统适用性 摇 以十八烷基硅

烷键合硅胶为填充剂;以乙晴-0. 05 moL / L 磷酸二

氢钾溶液(14:86)为流动相;检测波长 230 nm。 理

论板数按芍药苷计算应不低于 2000。 在此条件

下,颗粒剂供试品被很好地分离,而缺白芍的阴性

样品在对应芍药苷峰处没有吸收峰,色谱图见图

4-6。

图 4摇 芍药苷色谱图

图 5摇 样品色谱图

图 6摇 阴性样品色谱图

2. 2. 2 摇 供试品溶液制备 摇 取本品装量差异项下

的柴苓降脂颗粒内容物,研细,取约 0. 5 g,精密称

定,将其置 50 mL 容量瓶中,加入稀乙醇适量,采用

超声处理(功率 250 W,频率 33kHz)30 分钟,放至

室温,加稀乙醇至刻度,摇匀,以 0. 45 滋m 微孔滤

膜滤过,取续滤液,即得供试品溶液。
2. 2. 3 摇 线性关系考察 摇 分别精密吸取浓度为

0. 0125 mg / mL、 0. 0199 mg / mL、 0. 0299 mg / mL、
0. 0498 mg / mL、0. 1245 mg / mL、0. 1992 mg / mL 的

芍药苷对照品溶液各 10 滋L,按照上述色谱条件,
注入高效液相色谱仪,记录色谱图,测定峰面积,
结果见表 1,以峰面积(Y)对对照品含量(X)进行

回归,得回归方程 Y = 1. 0 伊 107X + 198555 ( r =
0. 9996),并以峰面积(Y)对对照品含量(X)进行

线性拟合,得一直线,见图 7。
表 1摇 芍药苷对照品线性关系考察结果

进样量(滋g) 峰面积值 平均值

0. 1250 1263426 1310310 1286868

0. 1990 2139894 2191907 2165901

0. 2990 2845892 2853966 2849929

0. 4980 5176422 5142088 5159255

1. 2450 12396628 12350682 12373655

1. 9920 19695026 18558514 19126770

图 7摇 芍药苷的 HPLC 测定线性关系图

上述结果表明,内芍药苷峰在 0. 125 滋g ~
1. 992 滋g范围内,峰面积与进样量呈良好的线性关

系,表明芍药苷在上述色谱条件下,在 0. 125 ~
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1. 992 滋g范围内线性关系良好。
2. 2. 4 摇 精密度试验 摇 取样品(批号:100301),按
照上述供试品制备方法制备样品,精密吸取供试

品溶液 10 滋L,重复测定 6 次,结果 6 次峰面积的

RSD 为 1. 26 % ,结果表明,拟定的方法精密度

良好。
2. 2. 5 摇 重复性试验 摇 取柴苓降脂颗粒样品(批
号:100301)5 份,按上述方法处理,测定每份样品

的含量,结果 5 份样品含量的 RSD 为 1. 96 % ,平
均含量为 7. 45 mg / g,结果表明,拟定的方法重复

性良好。

2. 2. 6 摇 稳定性试验 摇 取柴苓降脂颗粒 (批号:
100301),按上述供试品制备方法操作,分别于 0、
2、4、8、12 小时测定峰面积,结果 5 次峰面积的

RSD 为 0. 85 % ,结果表明,供试品溶液在 12 小时

内稳定性良好。
2. 2. 7摇 回收率试验摇 采取加样回收法,取一定量

已知含量的柴苓降脂颗粒 (批号: 100301, C =
7. 45 mg / g),按下表确定的量加适量对照品,按上

述方法制备供试品溶液,测定含量,计算回收率,
见表 2。 测定结果表明,拟定的方法回收率良好。

表 2摇 芍药苷回收率试验结果

编号 取样量(g) 样品含量(mg) 加入量(mg) 测得总量(mg) 回收率(% ) 平均回收率(% ) RSD(% )

1 0. 2001 1. 4907 1. 55 3. 0176 98. 51

2 0. 2102 1. 5660 1. 59 3. 0972 96. 30

3 0. 2592 1. 9310 2. 11 4. 0271 99. 34
98. 22 1. 14

4 0. 2531 1. 8856 2. 06 3. 9193 98. 72

5 0. 3033 2. 2596 2. 62 4. 8522 98. 95

6 0. 3030 2. 2574 2. 58 4. 7732 97. 51

2. 2. 8摇 样品测定 摇 采用经验证的方法测定,对 3
批柴苓降脂颗粒中芍药苷的含量(批号:110301,
110302,110303)进行测定,结果 3 批样品的含量分

别为 74. 13 mg /袋、72. 43 mg /袋、72. 72 mg /袋。 综

合考虑制备工艺及其他各种影响因素,本品含量

暂定为每袋含芍药苷不得少于 50 mg。
3摇 讨论

在薄层鉴别中,柴胡、丹参和五味子方法重现

性良好,因此收入质量标准草案中,其他几味药材

的薄层鉴别方法的重现性有待改善,通过进一步

研究再行确定鉴别方法。 含量测定中,采用药典

中白芍药材的含量测定的色谱条件进行实验,但
结果分离效果较差。 可能是由于复方中其他成分

的干扰导致,而采用本文方法测定芍药苷含量结

果较好[10],分离效果理想。 在供试品制备时,也考

察了不同提取方法(超声和回流)对样品中芍药苷

含量测定结果的影响,结果以超声提取法提取效

果较佳,且方便快捷。 结果表明,超声处理 30 min
可将样品中芍药苷提取完全。
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