
2 q2 q9  加样回收率试验  精密称取已测定含量的同一供试

品kstsust批lx 份 o分别精密加入延胡索乙素对照品一定

量 o按上述方法提取 !测定 o计算回收率 ∀结果见表 t ∀

表 1  加样回收率试验结果

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©·«̈ ¤¶¶¤¼

样品中延胡索

乙素含量rΛª

加入延胡索乙素

对照品的量rΛª

测得量

rΛª

回收率

r h

平均回

收率r h

� ≥⁄

r h

{v qzu {x qus tyz q{{ |{ qz{

{u qvv {x qus ty{ qsv tss qx|

{v q{s {x qus tyz qtw |z q{u || q|v t q{t

{w qvs {x qus ty| qwv || q|u

{z qus {x qus tzw qx{ tsu qxy

2 q2 q10  样品测定  按上述方法 o测定了 x批复方延胡索胶

囊中延胡索乙素的含量 o结果见表 u ∀

表 2  样品含量测定结果k ν � vl

Ταβ 2  ≤²±·̈±·¶²©·̈·µ¤«¼§µ²³¤̄ °¤·¬±̈ ¬± ³µ̈³¤µ¤·¬²±¶k ν � vl

批号 含量rΛª#ªp t � ≥⁄r h

stsust {u qw t qy{

stsutt y{ qx v qtz

stsutu yu qz u qzu

stsutv zu qz u q|w

stsvtw yy qy t qzv

3  讨论

3 q1  本实验所述对复方延胡索胶囊中红花 !枸杞子及黄连

的薄层色谱鉴别方法专属性强 !重复性好 o可作为该胶囊质

量标准中的定性控制指标 ∀其中 o红花的薄层色谱鉴别方法

我们尚未见有文献报道 o试验中 o曾选择了 x份不同来源的

红花药材k经广西药检所鉴定均为中国药典 usss年版一部

品种l进行研究 o结果均显本实验所述的特征斑点 ∀

3 q2  本实验所述的含量测定方法结果可靠 o可作为该胶囊

质量标准中的定量控制指标 ∀熏碘前延胡索乙素荧光斑点

较弱 o熏碘后荧光增强 o可提高测定的灵敏度 ~另外 o在对延

胡索乙素进行含量测定的研究过程中发现 o用碘蒸气显色

时 o显色时间的不同会使测定波长有所偏移 o故严格掌握显

色时间是测定的一个关键操作步骤 o另外 o显色后放置 vs°¬±

后再行测定是为了将薄层板上吸附的过量碘充分挥掉 o否则

会对测定产生干扰 ∀
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s qx h醋酸ktuΒ{{l为流动相 o流速 t qs°�# °¬±p t o进样体积 usΛ�o检测波长 vuz±° o柱温 vx ε ∀结果  绿原酸对照品在 s q

ywΛª∗ us qxΛª范围内线性关系良好kρ� s q||||l o平均回收率为 || q{y h ∀结论  本方法快速 !准确 o重现性好 ∀可用于杜仲

叶及其提取物的质量控制 ∀
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¤¶°²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ o©̄²º µ¤·̈ º¤¶t qs°�#°¬±p t o¬±­̈¦·¬²± √²̄∏°¨ º¤¶usΛ�o§̈·̈¦·¬±ª º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶¤·vuz±° o¦²̄∏°± ·̈°³̈µ¤·∏µ̈

º¤¶vx ε qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨ º¤¶ ¬̄±̈ ¤µ¬±·«̈ µ¤±ª̈ ²©s qywΛª∗ us qxΛªkρ� s q||||l o·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|| q

{y h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«¬¶ ° ·̈«²§¬¶ ∏́¬¦® ¤±§ ¤¦¦∏µ¤·̈ º¬·« ª²²§ µ̈³̈ ¤·¤¥¬̄¬·¼ ¤±§ ¦¤± ¥̈ ∏¶̈§ ©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©

Ευχοµ µια υλµοιδεσ � ¬̄√ q¯̈ ¤√ ¶̈¤±§¬·¶ ¬̈·µ¤¦·q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : � °2�°�≤ ~ Ευχοµ µια υλµοιδεσ � ¬̄√ ~ ¬̈·µ¤¦·²© ∞∏¦²°°¬¤∏̄°²¬§̈¶� ¬̄√̄ ¤̈√ ¶̈~¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§

  杜仲k Ευχοµ µια υλµοιδεσ ²̄¬√ ql是中国传统的滋补药

材 o以皮入药 o但因生长缓慢 o且皮剥树死 ∀近年来 o研究证

实杜仲叶与皮具有同样的化学成分和药理作用≈t ou  o具有同

等功效 o可以以叶代皮 ∀以杜仲叶为基础原料开发的 / 杜仲

胶囊0和/杜仲平压片0已收载于卫生部药品标准≈v ow  ∀绿原

酸是杜仲主要成分之一 o具有补中益气 !镇痛强志 !安胎轻身

等功效 o具有良好的降压作用 ∀绿原酸分析方法有薄层2分

光光度法≈u  o纸层2紫外分光光度法≈x oy 等 o本实验采用反相

高效液相色谱法测定杜仲叶及其提取物中绿原酸的含量 ∀

该方法简便易行 o重现性好 o准确度高 o可以用于杜仲叶及其

提取物的质量控制 ∀

1  实验材料与方法

1 q1  试剂与样品

超纯水k �¬̄̄¬³²µ̈ 公司超纯水器自制l o甲醇k色谱纯l o

醋酸k分析纯l o绿原酸对照品k中国药品生物制品鉴定所l ∀

杜仲叶购于郑州市药材公司 o提取物由本所制备 ∀

1 q2  仪器

岛津 �≤2ts�√³泵 o≥°⁄2ts�√³紫外检测器 ozzux¬手动

进样器 o大连 ∞̄¬·̈ �¼³̈µ¶¬̄ ≤t{kw qy°° ≅ uss°° xΛl色谱柱 o

浙江大学 �usss双通道色谱工作站 ∀

1 q3  色谱条件

流动相 }甲醇2s qx h 醋酸ktuΒ{{l o流速 t qs°�# °¬±p t o

进样体积 usΛ�o检测波长 vuz±° o柱温 vx ε ∀对照品及杜仲

叶提取物样品的色谱图见图 t ∀

图 1  绿原酸对照品及样品色谱图

Φιγ 1  �°�≤ ¦«µ²° ·̈²ªµ¤° ¶̈²©µ̈©̈µ¤±¦̈ ¶∏¥¶¬¤±¦̈ ¶¤°³̄ ¶̈

¤q对照品色谱图 ~¥q提取物样品色谱图 ~≤ q杜仲叶样品色谱图 ~t q绿原酸

¤q¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§~¥q ¬̈·µ¤̄¨©µ²° ¯̈ ¤√¨²© ∞∏¦²°°¬¤∏̄°²¬§̈¶� ¬̄√ q~¦q̄ ¤̈√¨²© ∞∏¦²°°¬¤∏̄°²¬§̈¶� ¬̄√ q

1 q4  样品的制备

1 q4 q1  对照品贮备溶液的制备  取绿原酸对照品约 0 qsuªo

精密称定 o用 xs h甲醇溶解 o配制成含 t qsux°ª#°�p t溶液 o

用 ƒ� s qwxΛ°滤膜过滤 o即得 ∀

1 q4 q2  杜仲叶的供试液制备  精密称取杜仲叶约 5ªo精密

称定 o置索氏提取器中 o加乙醇回流 us«o回收乙醇至干 ∀用

xs h甲醇转溶于 ts°�量瓶中 o定容至刻度即得 ∀

1 q4 q3  杜仲叶提取物的供试液制备  取供试品约 0 qtªo精

密称定 o用 xs h甲醇溶解 o定容至 xs qss°�即得 ∀

2  结果

2 q1  线性关系

将绿原酸配成 s qsvu os qsyw os qtu{ os quxy os qxtu和

t qsux°ª#°�p t的标样 o按/ t qv0色谱条件进样 usΛ�o峰面积

测量得 wwy wuw qtvx o{|w tt{ qw{ ot z{{ uwt q|xw ov zzz w{{ q

|s| oz tt{ s{| qu{{和 tw wsw |zs qyw ∀绿原酸在 s qyw ∗ us q

xΛª内进样量与峰面积呈良好的线性关系 o线性方程为 }ψ�

zststz .uy ξ n uvsyv .vt , ρ � s q|||| oξ 的进样量单位为 Λªo

Ψ为峰面积 ∀

2 q2  精密度测定

2 q2 q1  对照品测量的精密度  取绿原酸对照品按 / t qv0色

谱条件重复进样 x次 o进样量 usΛ�o以其峰面积积分值测量

精密度 o结果为 u svz uy{ qsyu ou sws uyv qyux ou sv| |zt q

tux ou su| v|{ q{zx ou swu {x{ qux o� ≥⁄� s qux h ∀

2 q2 q2  样品测量的精密度  取杜仲叶供试样品按 / t qv0色

谱条件重复进样 x次 o以其峰面积积分值测量精密度 o结果

为 }y {zs x{{ o y {yv zsz o y {|w {{t o y {{w z{{ qyux 和

y {zv xu{ qtux o� ≥⁄� s qt{ h ∀

取杜仲叶提取物供试样品按 / t qv0色谱条件重复进样 x

次 o以其峰面积积分值测量精密度 o结果为 }x|x ys{ o

yss wwx ox|{ {vx ox|z xuw和 yss tuz o� ≥⁄� s qvv h ∀

2 q2 q3  样品测量的稳定性  取杜仲叶供试样品按 / t qv0色

谱条件于放置 u ow o{ «后 o进样 o测得峰面积积分别为 }

y {zw utw oy {x| vt{ oy {v{ vvx o� ≥⁄� s quy h ∀

取杜仲叶提取物供试样品按 t qv色谱条件于放置 u ow o{

«后 o进样 o测得峰面积积分分别为 }y|s tuw oy{| |xy 和

y{z zwx o� ≥⁄� s qt| h ∀

2 q3  回收率测定

取已知绿原酸含量的杜仲叶提取物约 s qsuªo精密称定 o
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精密加入浓度为 s qysv{°ªq°�
p t的绿原酸对照品 xs h甲醇

溶液 t°�o按/ t qv0色谱条件测定加样样品中总绿原酸含量 o

计算回收率 o结果见表 t ∀

2 q3  空白试验

取处方中药材k不含芍药l o依法制成阴性对照品 o按前

法分别测定 o结果未检出芍药苷吸收峰 o故可确定处方中其

它药材成分对芍药苷的含量测定无干扰 o见图 w ∀

表 1  绿原酸加样回收率实验k ν � xl

Ταβ 1  × «̈ ¤§§̈ §µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·²©¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§k ν � xl

样品编号
添加标样

量k°ªl

测定总量

k h l

回收率

k h l

平均回收率

k h l

� ≥⁄

k h l

t s qysv{ t qv{sw || qz

u s qysv{ t qwswv || qy

v s qysv{ t qww{w tss qz || q{y t qtv

w s qysv{ t qwuws tst qt

x s qysv{ t qwusy |{ qu

2 q4  样品测定

用上述方法测定了 v批杜仲叶及其对应的提取物中绿

原酸含量 o杜仲叶 }sutssu 为 s q|t h osutst{ 为 t qs{ h o

suttst为 t qtt h o均值为 t qsv h ~杜仲叶提取物 }sutssu为

x qyw h osutst{为 x qst h osuttst为 x qz{ h o均值 x qw{ h ∀

3  讨论

3 q1  样品放置 2 ow o{«后 o进样 o测得的 � ≥⁄为 s quy h o表

明在测定时间范围内测定结果稳定可靠 ∀

3 q2  本实验用高效液相色谱法测定了杜仲叶及其提取物中

绿原酸的含量 o提取物中绿原酸的含量约为叶子的 x倍 ∀建

立的方法适合于杜仲叶及其提取物中绿原酸的测定 o该方法

简便 !准确 !可靠 o为杜仲叶及制剂的质量控制提供一定的依

据 ∀
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