
2023年2月第29卷第2期 February.2023 Vol.29 No.2

民族医药

藏药十六味杜鹃花浓缩丸提取液中间体中
总黄酮及羟基红花黄色素A的含量测定

杨小兰1,2，尼玛次仁3，白玛旦增3，谢和兵1,2,3,4

（1.安徽中医药大学药学院，安徽 合肥 230012；

2.南通市海门长三角药物高等研究院，江苏 南通 226133；

3.西藏神猴药业有限责任公司，西藏 日喀则 858300；

4.南京归禾至康生物医药科技有限公司，江苏 南京 210003）

[摘要] 目的：建立十六味杜鹃花浓缩丸水提液中间体中总黄酮及羟基红花黄色素A的含量测定方法。方

法：采用UV法，以芦丁为对照品，三氯化铝原醋酸原醋酸钠缓冲溶液（pH值=5.2）为显色剂，显色20 min，在420 nm

波长下测定总黄酮含量；采用HPLC法，UItimate XB-C18为色谱柱，以甲醇-0.7%磷酸（三乙胺调节pH值=6.0）（27颐

73）为流动相，体积流量为1.0 mL/min，进样量为10 滋L，柱温为25 益，在403 nm波长下，测定羟基红花黄色素A的含

量。结果：芦丁对照品在3.8650~38.6502滋g/mL范围内与吸光度值呈良好的线性关系，线性回归方程为Y=0.0353X+0.000 7，

r=0.999 8，平均加样回收率为96.84%， =0.89%（n=6）；羟基红花黄色素A对照品溶液在23.441 1~195.342 4 滋g/mL

范围内与峰面程良好的线性关系，Y=29.970 0X原15.312 6，r=0.999 6，平均加样回收率为99.49%， =0.67%（n=6）。

结论：该方法操作简便，准确，具有良好的精密度、重复性和稳定性，适用于十六味杜鹃花浓缩丸水提液中间体

的质量控制。
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Content Determination of Total Flavonoids and Hydroxysafflor Yellow A

in the Intermediates of Extracts of Shiliuwei Dujuanhua Nongsuowan

(十六味杜鹃花浓缩丸) in Tibetan

[Abstract] Objective: To establish a method for the content determination of total flavonoids and hydrox原

ysafflor yellow A in the intermediates of extracts of Shiliuwei Dujuanhua Nongsuowan. Methods: The total

flavonoids was determined at 420 nm by UV with rutin as the control and aluminum trichloride - acetic acid -

sodium acetate buffer solution (pH5.2) as the chromogenic agent for 20 min. The content of hydroxysafflor yellow

A was determined by HPLC with methanol-0.7% phosphoric acid (pH=6.0 adjusted by triethylamine) (27:73) as

mobile phase, volume flow rate was 1.0 mL/min, injection volume was 10 滋L, column temperature was 25 益 and

wavelength was 403 nm. Results: The rutin reference substance showed a good linear relationship with the

absorbance value in the range of 3.865 0-38.650 2 滋g/mL. The linear regression equation was Y=0.035 3X+0.000 7,

r=0.999 8. The average recovery was 96.84%, RSD=0.89% (n=6). The linear range of hydroxysafflor yellow A was

23.441 1-195.342 4 滋g/mL, Y=29.970 0X-15.312 6, r=0.999 6. The average recovery was 99.49%, RSD=0.67% (n=6).
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藏 药 十 六 味 杜 鹃 花 浓 缩 丸 由 烈 香 杜 鹃 、 石 榴 子 、 红 花 、 豆

蔻 、 荜 茇 、 肉 桂 、 石 灰 华 、 丁 香 、 木 香 、 肉 豆 蔻 、 沉 香 、 广 枣 、 葡 萄

干 、 螃 蟹 、 力 嘎 都 、 甘 草 16 味 药 材 制 成 。 目 前 市 售 的 藏 药 十 六

味 杜 鹃 花 丸 是 原 料 药 材 生 药 粉 直 接 入 药 制 备 的 水 泛 丸 ， 执 行

的 现 行 标 准 为 1995 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国 卫 生 部 药 品 标 准 ·

藏 药 ： 第 一 册 》 （ WS3-BC-0193-95） [1]。 其 质 量 标 准 中 只 有 药 品

性 状 和 烈 香 杜 鹃 药 材 的 薄 层 定 性 鉴 别 ， 无 成 分 的 定 量 测 定 ，

且 质 量 控 制 水 平 较 低 。 本 试 验 在 对 处 方 组 成 药 味 所 含 有 的 有

效 物 质 和 主 要 成 分 、 药 材 性 质 综 合 分 析 基 础 上 ， 将 一 部 分 药

材 按 照 原 粉 碎 工 艺 粉 碎 入 药 ， 另 一 部 分 药 材 （ 石 榴 子 、 红 花 、

甘 草 、 广 枣 、 荜 茇 、 力 嘎 都 、 葡 萄 干 ） 进 行 提 取 入 药 ， 制 备 浓 缩

丸 ， 并 采 用 UV法 和 HPLC法 建 立 了 十 六 叶 杜 鹃 花 浓 缩 丸 制 备 过

程 中 的 水 提 液 中 间 体 总 黄 酮 和 羟 基 红 花 黄 色 素 A 的 含 量 测

定 方 法 ， 以 期 为 十 六 味 杜 鹃 花 浓 缩 丸 的 质 量 控 制 及 标 准 提 升

提 供 参 考 。

1 仪器与试剂

1.1 主要仪器 Agilent Technologies Cary 8454 UV-Vis 紫

外 分 光 光 度 计 、 Agilent 1100 液 相 色 谱 仪 （ 美 国 安 捷 伦 公 司 ） ；

色 谱 柱 UItimate XB-C18 （ 4.6 mm伊250 mm， 5 滋m） [月 旭 科 技 （ 上

海 ） 股 份 有 限 公 司 ]； 色 谱 柱 ShimNex CS C18（ 4.6 mm伊250 mm，

5 滋m） [岛 津 （ 上 海 ） 实 验 器 材 有 限 公 司 ]； XSR205DU/AC型 梅 特

勒 电 子 天 平 （ 上 海 微 峰 生 物 技 术 有 限 公 司 ） ； PHS-3C 雷 磁 酸

碱 计 （ 上 海 仪 电 科 学 仪 器 股 份 有 限 公 司 ） ； TGL-16B 高 速 离 心

机 （ 常 州 中 捷 实 验 仪 器 制 造 有 限 公 司 ） 。

1.2 药物与试剂 红 花 （ 批 号 ： 20200301） 、 石 榴 子 （ 批 号 ：

20200201） 、 葡 萄 干 （ 批 号 ： 200401） 、 广 枣 （ 批 号 ： 20200301） 、

石 灰 华 （ 批 号 ： 20200301） 、 螃 蟹 （ 批 号 ： 210801） 、 荜 茇 （ 批 号 ：

20200301） 、 力 嘎 都 （ 批 号 ： 20200401） 、 肉 桂 （ 批 号 ： 20200301） 、

木 香 （ 批 号 ： 20200401） 均 购 于 西 藏 神 猴 药 业 有 限 责 任 公 司 ；

甘 草 （ 批 号 ： 210901） 、 烈 香 杜 鹃 （ 批 号 ： 211201） 、 豆 蔻 （ 批 号 ：

220228） 、 丁 香 （ 批 号 ： 220228） 、 肉 豆 蔻 （ 批 号 ： 210501） 、 沉 香

（ 批 号 ： 210801） 均 购 于 安 徽 援 康 中 药 饮 片 股 份 有 限 公 司 。 所 有

药 材 经 江 苏 神 猴 医 药 研 究 有 限 公 司 质 检 均 符 合 法 定 标 准 。 芦

丁 对 照 品 （ 批 号 ： 100080-202012 ， 含 量 ： 92.2%） 、 羟 基 红 花 黄

色 素 A对 照 品 （ 批 号 ： 111637-202111， 含 量 ： 96.8%） 均 购 于 中 国

食 品 药 品 检 定 研 究 院 ； 甲 醇 （ 批 号 ： 6808CU13） 为 色 谱 纯 ， 磷 酸

（ 批 号 ： 20210906） 、 三 乙 胺 （ 批 号 ： C13683716） 、 冰 醋 酸 （ 批

号 ： 20201013） 为 优 级 纯 ， 无 水 氯 化 铝 （ 批 号 ： 20211020） 、 醋

酸 钠 三 水 合 物 （ 批 号 ： C12861708） 为 分 析 纯 ， 均 购 于 国 药 集 团

化 学 试 剂 有 限 公 司 ； 水 为 娃 哈 哈 纯 净 水 。

2 方 法

2.1 提取液样品的制备 按 处 方 比 例 称 取 石 榴 子 10 g ， 红 花

8 g ， 甘 草 5 g， 广 枣 4 g ， 荜 茇 3 g， 力 嘎 都 5 g ， 葡 萄 干 3 g ， 螃 蟹 3 g ，

石 灰 华 7 g ， 以 10 倍 量 水 ， 提 取 3 次 ， 每 次 1 h ， 合 并 滤 液 并 用 400

目 聚 丙 烯 滤 网 过 滤 ， 即 得 。

2.2 羟基红花黄色素A含量测定

2.2.1 色 谱 条 件 色 谱 柱 ： UItimate XB-C18（ 4.6 mm伊250 mm，

5 滋m） ； 流 动 相 ： 甲 醇 -0.7% 磷 酸 （ 三 乙 胺 调 节 pH 值 =6.0） （ 27颐

73） ； 体 积 流 量 为 1.0 mL/min； 检 测 波 长 为 403 nm； 柱 温 25 益 ；

进 样 量 为 10 滋L。

2.2.2 溶 液 的 制 备

2.2.2.1 羟 基 红 花 黄 色 素 A 对 照 品 溶 液 的 制 备 精 密 称 取 羟

基 红 花 黄 色 素 A 对 照 品 10.09 mg， 置 50 mL量 瓶 中 ， 加 25% 甲 醇

溶 解 并 稀 释 至 刻 度 ， 配 制 成 质 量 浓 度 为 195.342 4 滋g/mL 的 对

照 品 储 备 液 ； 取 2 mL对 照 品 储 备 液 ， 置 10 mL量 瓶 中 ， 用 25% 甲

醇 稀 释 至 刻 度 ， 配 制 成 质 量 浓 度 为 39.068 5 滋g/mL 的 对 照 品

溶 液 。

2.2.2.2 供 试 品 溶 液 的 制 备 取 “ 2.1” 项 下 提 取 液 适 量 （ 批

号 ： 2022001） ， 经 5 000 r/min 离 心 5 min ， 精 密 吸 取 上 清 液 5 mL，

置 于 10 mL 的 容 量 瓶 中 ， 加 25% 的 甲 醇 定 容 ， 摇 匀 ， 用 0.45 滋m

微 孔 滤 膜 滤 过 ， 取 续 滤 液 即 得 供 试 品 溶 液 。

2.2.2.3 阴 性 样 品 溶 液 的 制 备 取 缺 红 花 药 味 的 阴 性 提 取

液 ， 同 “ 2.2.3” 项 下 供 试 品 溶 液 的 制 备 方 法 制 得 。

2.2.3 专 属 性 考 察 精 密 量 取 “ 2.2.2.1 ” “ 2.2.2.2 ” “ 2.2.2.3 ” 项

下 羟 基 红 花 黄 色 素 A 对 照 品 溶 液 、 供 试 品 溶 液 、 阴 性 对 照 品 溶

液 各 10 滋L， 按 “ 2.2.1” 项 下 的 色 谱 条 件 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 结

注：A.阴性对照品溶液；B.对照品溶液；C.供试品溶液

图 1 HPLC专属性色谱图

Conclusion: The method is simple, accurate, with good precision, repeatability and stability. It is suitable for the

quality control of the water extract intermediate of Shiliuwei Dujuanhua Nongsuowan.

[Keywords] Shiliuwei Dujuanhua Nongsuowan; total flavonoids; hydroxysafflor yellow A; high performance

liquid chromatography; UV-vis spectrophotometry
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果 显 示 ， 供 试 品 和 对 照 品 溶 液 的 保 留 时 间 一 致 且 峰 形 对 称 ，

阴 性 对 照 品 在 目 标 峰 处 无 干 扰 ， 理 论 塔 板 数 以 羟 基 红 花 黄

色 素 A 计 不 低 于 8 000， 表 明 该 方 法 的 专 属 性 良 好 。 （ 见 图 1）

2.2.4 线 性 范 围 考 察 精 密 移 取 3.0、 4.0 、 5.0、 7.5、 10.0 mL 羟

基 红 花 黄 色 素 A对 照 品 储 备 液 ， 分 别 置 25 mL量 瓶 中 ， 用 25% 甲

醇 稀 释 至 刻 度 ， 摇 匀 ， 即 得 线 性 对 照 品 溶 液 1~5 ； 取 羟 基 红 花

黄 色 素 A对 照 品 储 备 液 1 mL， 作 为 线 性 对 照 品 溶 液 6。 按 “ 2.2.1”

项 下 色 谱 条 件 分 别 测 定 线 性 对 照 品 溶 液 1~6 ， 记 录 色 谱 峰 面

积 。 以 对 照 品 溶 液 的 质 量 浓 度 （ 滋g/mL） 为 横 坐 标 ， 以 对 照 品 溶

液 中 羟 基 红 花 黄 色 素 A 的 峰 面 积 为 纵 坐 标 ， 绘 制 标 准 曲 线 ，

得 线 性 回 归 方 程 为 Y=29.970 0X-15.312 6（ r=0.999 6） ， 说 明 羟

基 红 花 黄 色 素 A 在 23.441 1~195.342 4 滋g/mL 的 范 围 内 有 良 好

的 线 性 关 系 。

2.2.5 精 密 度 试 验 取 “ 2.2.2.1” 项 下 制 备 好 的 羟 基 红 花 黄 色

素 A 对 照 品 溶 液 ， 按 “ 2.2.1 ” 项 下 色 谱 条 件 连 续 6 次 ， 记 录 峰 面

积 ， 分 别 为 1 189.4 、 1 189.3、 1 177.2、 1 186.2、 1 186.2 、 1 190.6，

为 0.41%（ n=6） ， 表 明 仪 器 的 精 密 度 良 好 。

2.2.6 稳 定 性 试 验 精 密 移 取 “ 2.2.2.1” 项 下 羟 基 红 花 黄 色 素

A 对 照 品 溶 液 和 “ 2.2.2.2” 项 下 供 试 品 溶 液 ， 按 照 “ 2.2.1 ” 项 下

色 谱 条 件 ， 于 室 温 条 件 下 ， 分 别 在 0、 2、 4 、 6 、 8 、 10 、 12 、 14 、 24、

30 、 74 h 进 行 测 定 ， 记 录 色 谱 图 ， 以 峰 面 积 考 察 供 试 品 溶 液 和

对 照 品 溶 液 的 稳 定 性 。 测 得 对 照 品 峰 面 积 和 供 试 品 峰 面 积 的

分 别 为 0.48%（ n=11） 、 0.37%（ n=11） ， 表 明 对 照 品 溶 液 和

供 试 品 溶 液 在 74 h内 稳 定 性 良 好 。

2.2.7 重 复 性 试 验 按 “ 2.2.3.2” 项 下 羟 基 红 花 黄 色 素 A 供 试

品 溶 液 配 制 方 法 平 行 制 备 6 份 ， 按 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 进 样

测 定 ， 记 录 峰 面 积 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 羟 基 红 花 黄 色 素 A

的 含 量 ， 分 别 为 11.201 0、 11.066 3、 11.237 3、 11.267 2、 11.115 5、

11.089 8 mg/g， 为 0.75%， 表 明 该 方 法 的 重 复 性 良 好 。

2.2.8 加 样 回 收 率 试 验 精 密 移 取 “ 2.2.2.2 ” 项 下 供 试 品 溶 液

5 mL ， 精 密 加 入 “ 2.2.2.1 ” 项 下 羟 基 红 花 黄 色 素 A 对 照 品 储

备 液 2 mL ， 置 同 一 20 mL 的 量 瓶 中 ， 用 25% 甲 醇 稀 释 至 刻 度 ，

摇 匀 ， 0.45 滋m 微 孔 滤 膜 过 滤 ， 取 续 滤 液 ， 即 得 。 平 行 制 备 6 份 。

按 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 测 定 ， 记 录 色 谱 峰 ， 按 外 标 法 计 算 回

收 率 。 回 收 率 在 98.75%~100.57%之 间 ， 平 均 回 收 率 为 99.49% ，

值 为 0.67%（ n=6） ， 说 明 该 方 法 准 确 度 良 好 。 （ 见 表 1）

表 1 羟基红花黄色素 A加样回收率试验结果

羟 基 红 花 黄 色 素 A 供 试 品 中

对 照 品 加 入 量 （ 滋g） 含 量 （ 滋g）

1 390.684 8 350.238 7 736.826 6 98.95 99.49 0.67

2 390.684 8 350.238 7 739.470 8 99.63

3 390.684 8 350.238 7 736.023 3 98.75

4 390.684 8 350.238 7 740.274 1 99.83

5 390.684 8 350.238 7 743.152 6 100.57

6 390.684 8 350.238 7 737.864 2 99.22

2.2.9 耐 用 性 试 验 按 “ 2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 ， 单 因 素 变 化 检 测

波 长 （ 依2） nm、 流 速 （ 依0.2） mL/min， 柱 温 （ 依2） 益、 有 机 相 比 例 （ 依2） %、

0.7%磷 酸 pH值 （ 依0.2） ， 并 更 换 为 ShimNex CS C18（ 4.6mm伊250mm，

5 滋m） 色 谱 柱 ， 羟 基 红 花 黄 色 素 A 含 量 的 均 小 于 2.0% ， 表

明 该 方 法 在 单 因 素 变 化 条 件 下 的 耐 用 性 良 好 。

2.3 总黄酮含量测定

2.3.1 溶 液 的 制 备

2.3.1.1 芦 丁 对 照 品 溶 液 的 制 备 精 密 称 取 芦 丁 对 照 品

10.48 mg ， 置 于 50 mL容 量 瓶 中 ， 加 甲 醇 使 其 溶 解 ， 并 稀 释 至 刻

度 ， 摇 匀 ， 即 得 0.193 2 mg/mL 的 对 照 品 储 备 液 。 精 密 量 取 对 照

品 储 备 液 0.75 mL置 于 10 mL 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 0.1 mol/L AlCl3

溶 液 0.5 mL 和 NaAc-HAc 缓 冲 溶 液 （ pH 值 =5.2） 2.0 mL， 用 甲 醇

稀 释 至 刻 度 ， 摇 匀 ， 显 色 20 min ， 作 为 对 照 品 溶 液 。

2.3.1.2 供 试 品 溶 液 的 制 备 取 “ 2.1” 项 下 制 备 的 样 品 适 量 （ 批

号 ： 2022001） ， 经 5 000 r/min离 心 5 min， 精 密 吸 取 10 mL于 50 mL

锥 形 瓶 ， 加 入 20 mL的 甲 醇 ， 超 声 处 理 10 min， 再 次 经 5 000 r/min

离 心 5 min， 取 上 清 液 1.5 mL于 10 mL的 量 瓶 ， 精 密 加 入 0.1 mol/L

AlCl3溶 液 0.5 mL和 NaAc-HAc 缓 冲 溶 液 （ pH=5.2） 2.0 mL， 用 甲

醇 稀 释 至 刻 度 ， 摇 匀 ， 显 色 20 min ， 作 为 供 试 品 溶 液 [2]。

2.3.1.3 阴 性 对 照 品 溶 液 的 制 备 精 密 加 入 0.1 mol/L AlCl3

溶 液 0.5 mL和 NaAc-HAc 缓 冲 溶 液 （ pH 值 =5.2） 2.0 mL， 用 甲 醇

稀 释 至 刻 度 ， 摇 匀 ， 显 色 20 min ， 作 为 阴 性 对 照 品 溶 液 。

2.3.2 最 大 吸 收 波 长 的 确 定 取 “ 2.3.1.1” 项 下 芦 丁 对 照 品 溶

液 、 “ 2.3.1.2 ” 项 下 供 试 品 溶 液 和 “ 2.3.1.3 ” 项 下 阴 性 对 照 品 溶

液 ， 用 紫 外 - 可 见 分 光 光 度 计 在 200~600 nm 进 行 全 波 长 测 定 。

结 果 显 示 对 照 品 溶 液 在 420 nm 处 有 最 大 吸 收 ， 而 供 试 品 在

390 nm 处 有 最 大 的 吸 收 ， 两 者 的 吸 光 度 较 相 近 ， 且 显 色 后 的

供 试 品 溶 液 呈 浅 黄 色 ， 澄 清 透 明 ， 无 沉 淀 析 出 ， 溶 液 稳 定 。

2.3.3 线 性 关 系 考 察 精 密 移 取 “ 2.3.1.1” 项 下 芦 丁 对 照 品 储

备 液 0.20 、 0.50 、 0.75 、 1.00、 1.50 、 2.00 mL 于 10 mL 量 瓶 中 ， 分 别

精 密 加 入 0.1mol/L AlCl3溶 液 0.5mL、 NaAc-HAc缓 冲 溶 液 2.0mL，

用 甲 醇 稀 释 至 刻 度 ， 摇 匀 ， 显 色 20 min ， 在 波 长 420 nm 处 测 定

吸 光 度 值 ， 以 芦 丁 浓 度 为 横 坐 标 ， 吸 光 度 值 为 纵 坐 标 ， 绘 制 标

准 曲 线 ， 得 线 性 回 归 方 程 为 =0.035 3 +0.000 7 ， r=0.999 8 ，

表 明 对 照 品 溶 液 浓 度 在 3.865 0~38.650 2 滋g/mL范 围 内 有 良 好

的 线 性 关 系 。

2.3.4 精 密 度 试 验 同 “ 2.3.1.2 ” 法 制 备 供 试 品 溶 液 ， 显 色

20 min ， 在 420 nm 处 测 定 吸 光 度 值 ， 连 续 测 定 6 次 ， 记 录 吸 光

度 ， 吸 光 度 平 均 值 为 0.456 ， 为 0.32% ， 表 明 仪 器 的 精 密 度

良 好 。

2.3.5 稳 定 性 试 验 精 密 吸 取 “ 2.3.1.2 ” 项 制 备 的 供 试 品 溶 液

1.5 mL 置 于 10 mL 容 量 瓶 中 ， 按 “ 2.3.1.2” 项 显 色 20、 25 、 30 、 35 、

40 、 45 、 50 、 55 、 60 min 后 ， 在 420 nm 波 长 处 测 定 吸 光 度 值 ，

为 1.40%， 表 明 供 试 品 溶 液 在 60 min 内 稳 定 性 良 好 。

2.3.6 重 复 性 试 验 同 “ 2.3.1.2” 法 制 备 6 份 供 试 品 溶 液 ， 显 色

20 min， 在 420 nm处 测 定 吸 光 度 值 ， 记 录 吸 光 度 值 ， 计 算 总 黄 酮

含 量 为 6.621 7 mg/g， 为 0.85%， 表 明 该 方 法 的 重 复 性 良 好 。

2.3.7 加 样 回 收 率 试 验 精 密 加 入 “ 2.3.1.1 ” 项 下 对 照 品 储 备

液 0.5 mL， “ 2.3.1.2” 项 下 供 试 品 溶 液 1.5 mL， 于 10 mL 的 量 瓶

中 ， 按 “ 2.3.1.2 ” 项 下 供 试 品 方 法 显 色 ， 在 波 长 420 nm 下 测 定

吸 光 度 值 ， 记 录 吸 光 度 值 ， 计 算 回 收 率 ， 结 果 平 均 回 收 率 为

96.84% ， 值 为 0.89%（ n=6） ， 说 明 该 方 法 准 确 度 良 好 。 （ 见

表 2）

实 测 值 （ 滋g） 回 收 率 （ %） 平 均 回 收 率 （ %） （ %）序 号
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表 2 总黄酮加样回收率试验结果

序 号 芦 丁 对 照 品 加 入 量 （ 滋g） 供 试 品 中 含 量 （ 滋g） 实 测 值 （ 滋g） 回 收 率 （ %） 平 均 回 收 率 （ %） （ %）

1 96.625 6 124.929 8 218.746 5 97.09 96.84 0.89

2 96.625 6 124.929 8 218.824 4 97.17

3 96.625 6 124.929 8 217.233 7 95.53

4 96.625 6 124.929 8 218.179 9 96.50

5 96.625 6 124.929 8 218.257 8 96.58

6 96.625 6 124.929 8 219.756 4 98.14

2.4 提取液中间体样品测定结果 按 “ 2.1” 项 下 方 法 提 取 样

品 3 份 ， 分 别 以 “ 2.2” “ 2.3” 项 下 方 法 测 定 水 提 液 中 间 体 中 羟 基

红 花 黄 色 素 A、 总 黄 酮 的 含 量 ， 以 峰 面 积 和 吸 光 度 值 代 入 回 归

方 程 计 算 其 含 量 ， 结 果 见 表 3 。

表 3 3批样品含量测定结果

红 花 称 提 取 药 材 提 取 液 羟 基 红 花 黄 总 黄 酮 的

样 量 （ g） 总 质 量 （ g） 体 积 （ mL） 色 素 A 的 含 量 （ mg/g） 含 量 （ mg/g）

2022001 8.017 48.299 0 1 280 11.240 3 6.648 8

2022002 8.003 48.226 0 1 300 10.784 0 6.811 9

2022003 8.007 48.459 0 1 280 11.026 3 6.668 2

（ %） 0.89 2.07 1.33

3 讨 论

藏 药 十 六 味 杜 鹃 花 丸 临 床 用 于 治 疗 浮 肿 、 消 化 不 良 ， 腹 胀

疼 痛 、 咳 嗽 音 哑 、 头 昏 、 头 晕 及 水 土 不 适 。 现 代 临 床 研 究 表 明

十 六 味 杜 鹃 花 丸 防 治 急 慢 性 高 原 病 、 肺 心 病 、 慢 阻 肺 等 疾 病

具 有 显 著 的 疗 效 [3-5]。 此 外 ， 本 课 题 组 前 期 开 展 的 体 外 细 胞 药

效 学 研 究 结 果 显 示 ， 十 六 味 杜 鹃 花 丸 能 够 显 著 提 高 急 性 缺 氧

培 养 原 代 心 肌 细 胞 活 力 ， 显 著 降 低 急 性 缺 氧 培 养 原 代 心 肌 细

胞 凋 亡 ， 对 培 养 心 肌 细 胞 缺 氧 引 起 的 氧 化 应 激 有 较 好 的 保

护 作 用 ， 说 明 十 六 味 杜 鹃 花 丸 具 有 显 著 的 抗 缺 氧 、 提 高 缺 氧

耐 受 力 的 作 用 。

十 六 味 杜 鹃 花 浓 缩 丸 是 十 六 味 杜 鹃 花 丸 的 剂 型 改 良 产

品 ， 两 者 具 有 相 同 的 处 方 。 十 六 味 杜 鹃 花 浓 缩 丸 水 提 液 中 间

体 涉 及 的 各 药 材 化 学 成 分 研 究 表 明 ， 其 主 要 含 有 黄 酮 类 、 多

糖 类 、 多 酚 类 、 甾 体 类 、 无 机 盐 等 成 分 ， 其 中 红 花 、 石 榴 子 、 甘

草 、 广 枣 等 药 材 中 均 含 有 黄 酮 类 成 分 [6-10]。 现 代 药 理 学 研 究 表

明 ， 黄 酮 类 化 合 物 具 有 提 高 缺 氧 耐 受 力 、 抗 脑 水 肿 及 肺 水 肿

等 抗 缺 氧 药 效 作 用 [10-11]； 其 中 羟 基 红 花 黄 色 素 A 是 红 花 中 水 溶

性 有 效 成 分 ， 属 黄 酮 类 化 合 物 ， 也 具 有 抗 心 肌 缺 血 缺 氧 损 伤 、

抗 炎 等 多 重 药 理 作 用 [9， 12-13]。 因 此 ， 本 试 验 依 据 产 品 的 药 效 作

用 ， 选 择 总 黄 酮 及 红 花 中 黄 酮 类 单 体 有 效 成 分 羟 基 红 花 黄 色

素 A 作 为 十 六 味 杜 鹃 花 浓 缩 丸 水 提 液 中 间 体 的 质 量 控 制

指 标 。

本 试 验 参 考 2020 年 版 《 中 华 人 民 共 和 国 药 典 》 一 部 “ 红

花 ” 含 量 测 定 项 下 羟 基 红 花 黄 色 素 A 的 测 定 方 法 ， 以 甲 醇 - 乙

腈 -0.7% 磷 酸 （ 26颐2颐72） 为 流 动 相 。 结 果 显 示 目 标 峰 羟 基 红 花

黄 色 素 A峰 形 不 对 称 ， 拖 尾 因 子 有 逐 渐 偏 大 的 趋 势 。 参 考 相 关

文 献 [14] 调 节 流 动 相 pH 值 ， 结 果 显 示 pH 值 =6.0 时 ， 目 标 峰 型 对

称 性 最 佳 ， 但 依 然 存 在 目 标 峰 有 干 扰 现 象 ， 以 及 分 离 度 不 佳

的 问 题 。 在 此 基 础 上 ， 参 考 文 献 中 方 法 [13， 15-19]， 以 分 离 度 、 耐 用

性 为 评 价 指 标 ， 研 究 调 节 柱 温 和 流 动 相 的 组 成 、 比 例 ， 结 果 显

示 柱 温 控 制 为 25 益 ， 流 动 相 为 甲 醇 -0.7% 磷 酸 （ 27颐73） 时 ， 目

标 峰 的 分 离 度 最 佳 。 方 法 学 验 证 显 示 ， 该 方 法 具 有 良 好 的 精

密 度 、 重 复 性 和 稳 定 性 ， 能 够 高 效 、 准 确 的 测 定 十 六 味 杜 鹃 花

浓 缩 丸 水 提 液 中 间 体 中 羟 基 红 花 黄 色 素 A的 含 量 。

本 试 验 总 黄 酮 测 定 方 法 比 较 了 文 献 报 道 的 显 色 方 法 ， 结

果 发 现 供 试 品 采 用 亚 硝 酸 钠 - 硝 酸 铝 - 氢 氧 化 钠 显 色 法 [20-25]，

显 色 后 溶 液 中 有 红 色 絮 状 物 生 成 ， 直 接 影 响 结 果 的 测 定 ； 供

试 品 采 用 三 氯 化 铝 - 醋 酸 - 醋 酸 钠 缓 冲 溶 液 显 色 法 [2， 26-30]， 显 色

后 溶 液 透 明 ， 澄 清 ， 未 有 沉 淀 析 出 。 方 法 学 验 证 显 示 ， 此 方 法

精 密 度 、 重 现 性 良 好 ， 能 够 高 效 、 准 确 的 测 定 十 六 味 杜 鹃 花 浓

缩 丸 水 提 液 中 间 体 中 总 黄 酮 的 含 量 。

本 试 验 结 果 不 但 能 够 用 于 水 提 液 中 间 体 质 量 控 制 标 准

的 制 定 ， 也 为 浓 缩 丸 成 品 的 质 量 标 准 制 定 以 及 市 售 十 六 味 杜

鹃 花 丸 的 质 量 标 准 提 高 提 供 参 考 。
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