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摘要　目的：建立骨松灵颗粒的质量标准。方法：采用薄层色谱法（ＴＬＣ）对复方中淫羊藿、骨碎补、补骨脂、熟地黄、黄芪、
当归、盐杜仲、醋龟甲进行定性鉴别；采用高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）对淫羊藿中淫羊藿苷、骨碎补中柚皮苷、熟地黄中毛蕊
花糖苷、黄芪中黄芪甲苷进行含量测定。结果：八味药材薄层色谱图斑点清晰，具有专属性；淫羊藿苷在００３１５～１７１２０
ｕｇ范围内线性关系良好，ｒ＝０９９９７，平均回收率为１００２３％，ＲＳＤ为２２３％；柚皮苷在００５６８～１８１７５μｇ范围内线性
关系良好，ｒ＝０９９９６，平均回收率为９９９７％，ＲＳＤ为１２２％；毛蕊花糖苷在００６０８～１９４５６μｇ范围内线性关系良好，ｒ
＝０９９９８，平均回收率为９９９４％，ＲＳＤ为１２４％；黄芪甲苷在０４６７６～１１２２００μｇ范围内线性关系良好，ｒ＝０９９９１，平
均回收率为９９８４％，ＲＳＤ为３３５％。结论：该方法能准确可靠地进行定性、定量检测，能有效地控制骨松灵颗粒的质量。
关键词　骨松灵颗粒；淫羊藿苷；柚皮苷；毛蕊花糖苷；黄芪甲苷；薄层色谱；高效液相色谱
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　　骨松灵颗粒是由淫羊藿、骨碎补、补骨脂、熟地
黄、黄芪、当归、杜仲、龟甲八味药材制成的中药复方

制剂，临床主要用于治疗骨质疏松症。为有效地控

制该制剂的质量，本实验对制剂的质量标准通过薄

层鉴别和含量测定进行了研究，分别采用 ＴＬＣ法对
颗粒中的八味药材进行了薄层鉴别和 ＨＰＬＣ法分别
对淫羊藿苷、柚皮苷、毛蕊花糖苷和黄芪甲苷进行定

量测定。

１　资料与方法
１１　仪器资料　Ａｇｉｌｅｎｔ１１００型高效液相色谱仪
（ＡｇｉｌｅｎｔＣｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ）；岛津 ＳＩＬ２０ＡＣ型高效液相色

谱仪（ＳＨＩＭＡＤＺＵＣｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ）；ＨＨ６数显恒温水浴
锅（上海千载科技有限公司）；ＤＰ８Ｋ数显恒温水浴
锅（上海帝魄科学仪器有限公司）；ＳＧ５２００ＨＥ超声
波清洗器（上海冠特超声仪器有限公司）；ＡＬ２０４电
子天平（ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯＣｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ）；ＪＰ５００１电
子天平（上海良平仪器仪表有限公司）；ＴＬＣＶＩＳＵ
ＡＬＩＺＥＲ（ＣＡＭＡＧＣｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ）；薄层色谱硅胶预制
板（烟台市化学工业研究院；鲁Ｑ／ＹＴ２５７８５）。
１２　受试药物　淫羊藿苷对照品、柚皮苷对照品、
毛蕊花糖苷对照品、黄芪甲苷对照品、异补骨脂素对

照品、补骨脂素对照品、当归对照药材（批号分别为：
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１１０７３７２００４１５、 １１０７２２２０１１１１、 １１１５３０２０１３０９、
１１０７８１２００６１３、 １１０７３９２０１１１５、 １１０７３８２０１３１３、
１２０９２７２０１３１５，中国食品药品检定研究院）；杜仲对
照药材、龟甲对照药材、胆固醇对照品（批号：

１２１２０２２００５０２、１２１４９４２００４０１、１１１６１８２００３０１，中国
药品生物制品检定所）；骨松灵颗粒样品（自制，批

号２０１４０７１８）；甲醇、正丁醇、氨水、磷酸、冰醋酸、
９５％乙醇、无水乙醇、乙酸乙酯、乙醚、丁酮、甲酸
９８％、正己烷、甲苯、浓硫酸、三氯甲烷、氯化铝、氢氧
化钾等试剂均为分析纯（国药集团化学试剂有限公

司）；甲醇、乙腈均为色谱纯（ＨｏｎｅｙｗｅｌｌＢ＆Ｊ）；水为
纯水、超纯水（上海中医药大学穆拉德中药现代化研

究中心自制）

２　方法与结果
２１　薄层鉴别
２１１　淫羊藿［１］　取本品０５ｇ，研细，加入１０ｍＬ
９５％乙醇，水浴温浸（５０℃）３０ｍｉｎ，提取液滤过，得
到滤液，在水浴锅上蒸干所得的滤液，滤液蒸干后所

得的残渣中加入１ｍＬ９５％乙醇使残渣溶解，此时所
得的溶液即为供试品溶液。与制备淫羊藿供试品溶

液的方法相同，将缺少淫羊藿药材的药粉制成阴性

对照溶液。用电子分析天平精密称定淫羊藿苷对照

品适量，置于容量瓶中，加入甲醇溶解，制成浓度为

０１ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。用玻璃点样管分别吸取
制备好的淫羊藿供试品溶液１０μＬ、缺淫羊藿药材
的阴性对照溶液 １０μＬ、淫羊藿苷对照品溶液 １０
μＬ，将样品溶液点样于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以水
丁酮甲酸乙酸乙酯（１１１１０）作为展开剂，将点样
后的薄层板放置在展开缸中进行展开，取出展开好

的薄层板，于通风橱中平放晾干挥去溶剂，并喷以

ＡｌＣｌ３试液，于 １０５℃加热（１５～２０ｍｉｎ）至斑点清
晰，置紫外３６６ｎｍ下检视。结果见图１。

图１　骨松灵颗粒淫羊藿薄层色谱图
注：１淫羊藿苷对照品　２，３，４骨松灵颗粒　５阴性对照品

２１２　骨碎补［１２］　取本品约０５ｇ，研细，置于圆

底烧瓶中，加入甲醇３０ｍＬ，水浴（８０℃）回流提取１
ｈ，溶液冷却至室温后，提取液用滤纸进行滤过，得到
滤液，在水浴锅上蒸干所得的滤液，在滤液蒸干后所

得的残渣中加入１ｍＬ甲醇，使残渣溶解，此时所得
的溶液即为供试品溶液。参照骨碎补供试品溶液的

制备方法，将缺少骨碎补药材的药粉制成阴性对照

溶液。用电子分析天平精密称定柚皮苷对照品适

量，置于容量瓶中，加入甲醇溶解，制成浓度为０５
ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。用玻璃点样管分别吸取制
备好的骨碎补供试品溶液１０μＬ，柚皮苷对照品溶
液６μＬ、阴性对照品溶液１０μＬ，将上述３种样品溶
液点样于同一硅胶 Ｇ薄层板上，水甲醇丁酮乙酸
乙酯（１３６１０）作为展开剂，在展开缸中展开，展开
后取出薄层板，晾干挥去溶剂，并喷以ＡｌＣｌ３试液，于
烘箱中１０５℃加热（１５ｍｉｎ）至斑点清晰，紫外３６６
ｎｍ下检视。结果见图２。

图２　骨松灵颗粒骨碎补薄层色谱图
注：１柚皮苷对照品　２，３，４骨松灵颗粒　５阴性对照品

图３　骨松灵颗粒补骨脂薄层色谱图
注：１补骨脂素、异补骨脂素对照品　２，３，４骨松灵颗粒　５阴性对照

品

２１３　补骨脂［３］　取本品约５０ｇ，研细，加９５％乙
醇３０ｍＬ，超声处理１５ｍｉｎ，滤过，水浴蒸干滤液，残
渣中加入０５ｍＬ甲醇使溶解，即得供试品溶液。精
密称定异补骨脂素对照品、补骨脂素对照品各１ｍｇ，
加入甲醇制成每１ｍＬ各含１ｍｇ的混合对照品溶
液。同法制成缺补骨脂药材的阴性对照品溶液。用
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玻璃点样管分别吸取补骨脂供试品溶液４μＬ，异补
骨脂素与补骨脂素的混合对照品溶液２μＬ，阴性对
照品溶液４μＬ，将样品溶液点样于同一硅胶 Ｇ薄层
板上，以乙酸乙酯正己烷（１６）作为展开剂，在展开
缸中展开，展开后取出薄层板，晾干挥去溶剂，并喷

以１０％氢氧化钾甲醇试液（显色剂），置紫外３６６ｎｍ
下观察。结果见图３。
２１４　黄芪［１］　取本品约８０ｇ，研细，置于圆底烧
瓶中，加入甲醇２５ｍＬ，水浴８０℃回流提取１ｈ，将
提取液过滤，收集滤液，水浴挥去甲醇，残渣中加入

热水２０ｍＬ使之溶解，冷却至室温后，将残渣溶解后
的水溶液中加入用纯水饱和过的正丁醇，一共萃取

４次，每次均为４０ｍＬ，萃取完后，合并水饱和正丁醇
提取液，然后，用氨试液一共萃取２次，每次均为４０
ｍＬ，弃去氨试液，合并正丁醇萃取液，并在８０℃水
浴上挥去溶剂，残渣中加入甲醇使之溶解，最后定容

至５ｍＬ容量瓶中，所得溶液即为供试品溶液。与制
备黄芪供试品溶液的方法相同，将缺少黄芪药材的

药粉制成阴性对照溶液。用电子分析天平精密称定

黄芪甲苷对照品适量，置于容量瓶中，加入甲醇溶

解，制成浓度为２０ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。用玻璃
点样毛细管分别吸取黄芪供试品溶液６μＬ，黄芪甲
苷对照品溶液２μＬ，缺少黄芪的阴性对照品溶液６
μＬ，将上述３种样品溶液点样于同一硅胶 Ｇ薄层板
上，以水三氯甲烷甲醇（０３１０３）作为展开剂，将
点样后的薄层板放在展开缸中展开，取出展开好的

薄层板，于通风橱中平放晾干挥去溶剂，并喷以

１０％硫酸乙醇试液（显色剂），于烘箱中１０５℃加热
（１５～２０ｍｉｎ）至斑点清晰，最后日光灯下观察斑点。
结果见图４。

图４　骨松灵颗粒黄芪薄层色谱图

注：１黄芪甲苷对照品　２，３，４骨松灵颗粒　５阴性对照品

２１５　熟地黄［１，４］　取本品约 １００ｇ，研细，加入
５０ｍＬ８０％甲醇，静置３０ｍｉｎ，超声处理３０ｍｉｎ，溶
液滤过，水浴蒸干滤液，残渣中加入５ｍＬ纯水使溶

解，用纯水饱和过的正丁醇，一共萃取４次，每次均
为１０ｍＬ，合并四次水饱和的正丁醇提取液，将提取
液在水浴锅上蒸干溶剂，在蒸干溶剂后的残渣中加

入２ｍＬ甲醇溶解，所得溶液即为供试品溶液。精密
称定毛蕊花糖苷适量，置于容量瓶中，加入甲醇溶

解，制成浓度１ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。同法制成缺
熟地黄药材的阴性对照品溶液。用玻璃点样管分别

吸取上述的熟地黄供试品溶液３μＬ、毛蕊花糖苷对
照品溶液３μＬ、缺少熟地黄的阴性对照溶液３μＬ，
将上述３种样品溶液点样于同一硅胶 Ｇ薄层板上，
以甲醇三氯甲烷（３７）作为展开剂，将点样后的薄
层板放在展开缸中展开，取出展开好的薄层板，于通

风橱中平放晾干挥去溶剂，并在薄层板上均匀喷以

１０％硫酸乙醇试液（显色剂），将喷好后的薄层板放
置于１０５℃烘箱中加热（１５ｍｉｎ），至斑点清晰后取
出，在日光下观察薄层板上的斑点。结果见图５。

图５　骨松灵颗粒熟地黄薄层色谱图
注：１毛蕊花糖苷对照品　２，３，４骨松灵颗粒　５阴性对照品

２１６　当归［５６］　取本品约８０ｇ，研细，加入３０ｍＬ
乙醚，超声１５ｍｉｎ，将超声所得的溶液滤过，水浴锅
上蒸干溶剂，将蒸干溶剂所得的残渣中加入０５ｍＬ
甲醇溶解，残渣溶解所得的溶液即为供试品溶液。

用电子天平称取当归对照药材１０ｇ，加入１０ｍＬ乙
醚，参照当归供试品溶液的制备方法，将当归对照药

材制备为对照药材溶液。将缺少当归药材的药粉参

照当归供试品溶液的制备方法制备成阴性对照溶

液。用玻璃点样毛细管分别吸取当归供试品溶液

１０μＬ，当归对照药材溶液 ５μＬ，阴性对照溶液 １０
μＬ，将样品溶液点样于同一硅胶 Ｇ薄层板上，用乙
酸乙酯正己烷（１∶４）作为展开剂，将点样后的薄层
板放在展开缸中展开，取出展开好的薄层板，于通风

橱中平放晾干挥去溶剂，置紫外３６６ｎｍ观察薄层板
上的斑点。结果见图６。
２１７　杜仲［４，７］　取本品约５０ｇ，研细，加无水乙
醇３０ｍＬ，静置３０ｍｉｎ，超声处理３０ｍｉｎ，溶液滤过，
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滤液减压浓缩至０５ｍＬ，所得的浓缩液即为供试品
溶液。用电子分析天平称取杜仲对照药材约３０ｇ，
参照供试品溶液制备方法，将杜仲对照药材制备为

对照药材溶液。将缺少杜仲药材的药粉参照杜仲供

试品溶液的制备方法，制成阴性对照溶液，备用。用

玻璃点样管分别吸取杜仲供试品溶液１０μＬ、杜仲
对照药材溶液１０μＬ、缺少杜仲的阴性对照溶液１０
μＬ，将样品溶液点样于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以乙
酸乙酯正己烷（１∶９）作为展开剂，将点样后的薄层
板放在展开缸中进行展开，取出展开好的薄层板，于

通风橱中平放晾干挥去溶剂，置紫外灯３６６ｎｍ下检
查薄层板上的斑点。结果见图７。

图６　骨松灵颗粒当归薄层色谱图
注：１当归对照药材　２，３，４骨松灵颗粒　５阴性对照品

图７　骨松灵颗粒杜仲薄层色谱图
注：１杜仲对照药材　２，３，４骨松灵颗粒　５阴性对照品

２１８　龟甲［１，８］　取本品约１３０ｇ，研细，加入２０
ｍＬ甲醇，在超声仪上超声３０ｍｉｎ，将所得的溶液滤
过，并在水浴锅上蒸干所得的滤液，在滤液蒸干所得

的残渣中加入１ｍＬ甲醇溶解，所得溶液即为供试品
溶液。用电子天平精密称定胆固醇对照品适量，置

于棕色的容量瓶中，加入甲醇至刻度使溶解，制成浓

度为１ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。称定龟甲对照药材
约４０ｇ，按照供试品溶液制备方法制备为龟甲对照
药材溶液。与龟甲供试品溶液的制备方法相同，将

缺少龟甲药材的药粉制成阴性对照溶液，备用。用

玻璃点样毛细管分别吸取龟甲供试品溶液３μＬ、胆
固醇对照品溶液和龟甲对照药材溶液各３μＬ、缺少
龟甲的阴性对照品溶液３μＬ，将样品溶液点样于同
一硅胶 Ｇ板上，乙酸乙酯甲酸甲苯甲醇（２∶０６∶
１５∶１）作为展开剂，将点样后的薄层板放在展开缸中
上行展开１６ｃｍ，取出展开好的薄层板，于通风橱中
平放晾干挥去溶剂，并在薄层板上均匀喷以１０％硫
酸乙醇试液，将喷好后的薄层板放置在１０５℃烘箱
中加热（２０ｍｉｎ），至斑点清晰后取出，于日光下观察
薄层板上的斑点。结果见图８。

图８　骨松灵颗粒龟甲薄层色谱图
注：１胆固醇对照品　２龟甲对照药材　３，４，５骨松灵颗粒　６阴性

对照品

　　结论：在薄层板上，三批制剂样品在与相应的阳
性对照样品位置处有显相同的斑点，而阴性对照样

品在此处无干扰。

２２　含量测定
２２１　色谱条件［１］　淫羊藿苷：流动相乙腈水
（３０７０），流速 １０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温 ３０℃，进样量 １０
μＬ，检测波长２７０ｎｍ。理论塔板数按照主要成分淫
羊藿苷的峰进行计算应不低于１５００。柚皮苷：流动
相甲醇磷酸水（３５∶４∶６５），流速１０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温
３０℃，进样量１０μＬ，检测波长２８３ｎｍ。理论塔板数
按照主要成分柚皮苷的峰进行计算应不低于３０００。
毛蕊花糖苷：流动相乙腈１％醋酸（１４∶８６），流速１０
ｍＬ／ｍｉｎ，柱温 ３０℃，进样量 ２０μＬ，检测波长 ３３４
ｎｍ。理论塔板数按照主要成分毛蕊花糖苷的峰进
行计算应不低于５０００。黄芪甲苷［９１０］：流动相乙腈
水（３３∶６７），流速１０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温３０℃，进样量２０
μＬ，蒸发温度：１００℃，雾化温度：８０℃，氮气流速：
１６ｍＬ／ｍｉｎ。理论塔板数按照主要成分黄芪甲苷的
峰进行计算应不低于４０００。
２２２　对照品溶液制备　分别精密称定淫羊藿苷、
柚皮苷、毛蕊花糖苷、黄芪甲苷对照品适量，其中淫
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羊藿苷、柚皮苷、黄芪甲苷分别加入甲醇制成每毫升

中含０２１６０、０５６８０、０９３５０ｍｇ的溶液，毛蕊花糖
苷加入流动相制成每毫升中含０２４３２ｍｇ的溶液，
即得对照品溶液。

２２３　供试品溶液制备　１）淫羊藿苷供试品溶液：
称取本品约１１ｇ，置于具塞锥形瓶中，加入甲醇２０
ｍＬ，称重，超声处理１ｈ，再称重，并用甲醇补足减失
重量，摇匀，溶液滤过，取续滤液，用微孔滤膜（０４５
μｍ）进行滤过，即得。２）柚皮苷供试品溶液：称取本
品约１２ｇ，加入甲醇３０ｍＬ，置于圆底烧瓶中，加热
回流（８０℃）３ｈ，冷却至室温，溶液滤过，滤液置于
５０ｍＬ容量瓶中，用甲醇洗涤容器，洗涤的溶液倒入
量瓶中，并加入甲醇稀释至容量瓶的刻度，用微孔滤

膜（０４５μｍ）进行滤过，即得。３）毛蕊花糖苷供试
品溶液：称取本品约１２０ｇ，置于圆底烧瓶中，加入
甲醇１００ｍＬ，称重，水浴８０℃回流提取４５ｍｉｎ，冷却
至室温，用电子分析天平再称重，并用甲醇补足提取

过程中因溶剂挥发而减失的重量，摇匀溶液后用滤

纸进行滤过，用量筒量取续滤液 ５０ｍＬ，水浴（８０
℃）挥干溶剂，在续滤液挥干溶剂后所得的残渣中加
入流动相进行溶解，溶解后溶液转移至１０ｍＬ量瓶
中，加流动相稀释至刻度，用微孔滤膜（０４５μｍ）进
行滤过，即得。４）黄芪甲苷供试品溶液：称取本品约
５０ｇ，置于圆底烧瓶中，加入甲醇１００ｍＬ，水浴（８０
℃）回流提取２ｈ，提取液用滤纸滤过，收集滤液，并
在水浴锅上挥去滤液中的溶剂，滤液挥去溶剂后所

得的残渣中加入５０ｍＬ热水溶解，冷却至室温后，在
水溶液中加入水饱和过的正丁醇，一共萃取４次，每
次均为４０ｍＬ，合并所得的正丁醇提取液，然后用氨
试液萃取２次，每次４０ｍＬ，弃去氨试液，合并正丁
醇萃取液，并在水浴（８０℃）上挥去溶剂，残渣加甲
醇进行溶解，并定容至１０ｍＬ量瓶中，用微孔滤膜
（０４５μｍ）进行滤过，即得。
２２４　标准曲线绘制　取２２２项下４种对照品
溶液，稀释成不同浓度，分别按照２２１项下色谱条
件测定，记录峰面积。分别以淫羊藿苷、柚皮苷、毛

蕊花糖苷、黄芪甲苷浓度 Ｘ为横坐标，峰面积 Ｙ为
纵坐标，得回归方程 Ｙ＝２４７９３Ｘ＋００２３７（ｒ＝
０９９９７），Ｙ＝２０５１４Ｘ＋０３４２６（ｒ＝０９９９６），Ｙ＝
３６９２９Ｘ＋０１４０６（ｒ＝０９９９８），Ｙ＝１５２９３Ｘ＋
２８７１９（ｒ＝０９９９１），线性范围分别为 ００３１５～
１７１２０μｇ，００５６８～１８１７６μｇ，００６０８～１９４５６
μｇ，０４６７６～１１２２００μｇ，线性关系良好。
２２５　专属性　按２２３项下的方法，分别制备不

含淫羊藿、骨碎补、熟地黄和黄芪的阴性对照溶液，

按照２２１项下色谱条件进样测定。结果在与淫羊
藿苷、柚皮苷、毛蕊花糖苷和黄芪甲苷对照品色谱相

应位置上阴性对照品无干扰，表明本方法具有较好

的专属性。

２２６　精密度试验　取２２２项下淫羊藿苷和柚
皮苷对照品溶液各１０μＬ，毛蕊花糖苷和黄芪甲苷
对照品溶液各２０μＬ，分别按２２１项下色谱条件测
定，连续进样５次，测得淫羊藿苷、柚皮苷、毛蕊花糖
苷、黄芪甲苷峰面积 ＲＳＤ分别为 ０１１％，０３６％，
０８３％，０６５％，表明仪器精密度良好。
２２７　稳定性试验　精密吸取淫羊藿苷和柚皮苷
供试品溶液各１０μＬ，毛蕊花糖苷和黄芪甲苷供试
品溶液各２０μＬ，分别于０，２，４，６，８，１２ｈ进行测定。
结果淫羊藿苷在８ｈ内基本稳定，ＲＳＤ为３１４％；柚
皮苷在１２ｈ内基本稳定，ＲＳＤ为０６７％；毛蕊花糖
苷在４ｈ内基本稳定，ＲＳＤ为２３２％；黄芪甲苷在１２
ｈ内基本稳定，ＲＳＤ为１８６％。
２２８　重复性试验　称取骨松灵颗粒适量，按照
２２３项下方法分别制备６份淫羊藿苷、柚皮苷、毛
蕊花糖苷和黄芪甲苷供试品，按照２２１项下色谱
条件测定峰面积，计算４种成分平均含量，ＲＳＤ值分
别为１７７％，０７３％，２３２％，０７９％，表明试验重复
性良好。

２２９　加样回收率试验　取已知含量的骨松灵颗
粒各９份，分别加入淫羊藿苷、柚皮苷、毛蕊花糖苷
和黄芪甲苷对照品溶液适量，按照２２３项下供试
品溶液的制备方法，同法进行处理样品，样品溶液进

样测定含量，计算样品的加样回收率。淫羊藿苷平

均回收率为 １００２３％，柚皮苷平均回收率为
９９９７％，毛蕊花糖苷平均回收率为９９９４％，黄芪甲
苷平均回收率为９９８４％，结果表明方法可靠。
２２１０　样品测定　取颗粒样品共３批，按上述四
种供试品溶液的制备方法制备样品溶液，分别在上

述各色谱条件下将样品溶液进样测定，测得四种指

标性成分的含量。结果如下表１。

表１　骨松灵颗粒样品测定结果（ｎ＝３）

批次
淫羊藿苷含量

ｍｇ／ｇ
柚皮苷含量

ｍｇ／ｇ
毛蕊花糖苷

含量ｍｇ／ｇ
黄芪甲苷含量

ｍｇ／ｇ
Ⅰ ３８８６８ ４００５１ ０１３１６ ０３５８２
Ⅱ ３９４２０ ３９５９６ ０１２８０ ０３６００
Ⅲ ３９３２２ ３９７１９ ０１１８６ ０４００３

３　讨论
淫羊藿、骨碎补、熟地黄、黄芪是本方中的君臣
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药。淫羊藿中的淫羊藿苷等黄酮类成分具有抑制破

骨细胞形成［１１］；骨碎补中柚皮苷等黄酮类成分具有

提高骨密度，促进成骨细胞的增殖和分化［１２］；熟地

黄提取物能提高成骨细胞中碱性磷酸酶的活性及成

骨细胞的增殖［１３］；黄芪总黄酮能明显抑制骨矿物质

的溶解和丢失［１４］；故选择淫羊藿中的淫羊藿苷、骨

碎补中的柚皮苷、熟地黄中的毛蕊花糖苷、黄芪中的

黄芪甲苷作为含量测定的指标性成分。

骨碎补的鉴定研究方法按照２０１０版药典中展
开剂的条件进行展开，结果在柚皮苷对照品的相应

位置处样品无斑点，采用本实验中展开剂条件后，斑

点清晰可见，且阴性无干扰。黄芪的鉴定研究方法

按照２０１０版药典的检测方法制样，以黄芪甲苷为对
照，结果阴性对照有干扰，经摸索条件后，按照本实

验方法进行展开，结果斑点清晰，阴性对照无干扰。

熟地黄的鉴定研究方法按照２０１０版药典的检测方
法制样展开，以毛蕊花糖苷为对照，结果供试品色谱

图斑点分不开，且阴性有干扰；参照文献中展开剂条

件进行展开，斑点清晰可见，且阴性无干扰。当归的

鉴定研究方法按照２０１０版药典的检测方法未有斑
点，参考文献中鉴别方法，结果斑点清晰可见，且阴

性无干扰。

在定量测定中，分别对供试品溶液制备中的提

前方法、提取溶剂、提取时间进行了考察，最终确定

本文中供试品的处理方法。

采用《中国药典》２０１０年版一部中淫羊藿药材
中淫羊藿苷含量测定色谱条件对本品中淫羊藿苷含

量进行测定，色谱峰分离较好，峰形对称，适合本品

中淫羊藿苷的含量测定；按照药典流动相条件（甲

醇醋酸水）测定柚皮苷，峰有拖尾现象，将流动相
改为甲醇磷酸水，峰形较好，适合本品中柚皮苷的
含量测定；按照药典，毛蕊花糖苷流动相条件为乙

腈０１％醋酸（１６∶８４），色谱峰分离不好，峰形拖尾，
调整流动相条件为乙腈１％醋酸（１４∶８６），色谱峰分
离较好；按照药典，黄芪甲苷流动相比例为乙腈水
（３２∶６８），色谱峰分离不好，调整流动相比例为（３３
∶６７），色谱峰分离较好。

由毛蕊花糖苷稳定性试验结果发现，毛蕊花糖

苷稳定性较差［１５］，供试品应在制备后４ｈ内进样测
定。

本研究采用ＴＬＣ法定性鉴别８味药材的特征斑
点明显，ＨＰＬＣ法测定４种指标性成分含量的方法较
简便，且稳定、准确，可有效控制骨松灵颗粒的质量。
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