
!!药物分析与检验!

基金项目!浙江省中医药管理局资助项目$"##'X#(/%

作者简介!李万红'女'硕士'副主任医师!!*+,($).'.#-$-".!!12345,(V478?U;=6><+?><@7!!

!通信作者(徐靖宏'男'博士'主任医师
*+,($)-'.""0))$!!12345,(6>7,57";$"(<@:3

JD2NDFX测定杜仲叶活性成分的含量
李万红$

!徐靖宏"

!

!陈虹"

!林军"

$$<浙江省立同德医院'杭州)$##$"& "<浙江大学医学院附属第一医院'杭州)$###)%

摘要!目的!建立同时测定杜仲叶中活性成分绿原酸(京尼平苷含量的反相高效液相色谱法& 方法!采用iOX2H4@I _̂ ]2&

色谱柱#"'# 33o/<( 33!'

$

3$!以甲醇2水2冰醋酸#"#n.#n$<'$为流动相!检测波长")- 73!柱温)# a!流速$<#

3F'357

G$

& 结果!绿原酸在#<#/$ ( E#<("/ #

$

8内!有较好的线性关系#*f#<000 "$!绿原酸的加样回收率为$#"<0"Z!

J]^为$</0Z)京尼平苷在#<#.$ ( E$<""/ #

$

8内!有较好的线性关系#*f#<00. 0$!京尼平苷的加样回收率为$#"<)'Z!

J]^为$<"#Z&杜仲叶中绿原酸含量为"<.#$ 38'8

G$

(京尼平苷含量为#<"-) 38'8

G$

& 结论!所建立的方法简便(准确(可
靠!可作为杜仲叶的质量控制方法&
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!!杜仲具有补肝肾,强筋骨等作用'为杜仲科植物
杜仲$G",&66+# "-6&+A/2_,5Q<%的干燥树皮'是我国
特有的名贵中药'中国药典规定其树皮作为中药杜
仲入药+ 杜仲是国家二级珍惜树皮'杜仲皮一般需
生长$' E"#年'而叶的资源相对丰富易得'现代医
学研究证实杜仲叶与皮的化学成分基本一致'具有
同等功效'可以以叶代皮)$2"*

+ 研究还发现杜仲叶的
化学成分主要有绿原酸,京尼平苷等))2/*

+ 本研究建
立了杜仲叶中绿原酸,京尼平苷的含量测定方法'并
对)批样品进行了含量测定)'2-*

'有效控制杜仲叶的
内在质量'为深层次开发利用杜仲叶提供质量控制
方法+

5N仪器与试药
5<5N仪器

高效液相色谱仪$美国\4T547 公司'包括
DT:CR4T")#泵,DT:CR4T/$#自动进样器,DT:CR4T))#二极
管阵列检测器%,*X2$'套式恒温器$浙江新华医疗器
械厂%,%D"$$^十万分之一电子天平$塞多利斯%,

k2"##$%旋转蒸发仪$上海申胜生物技术有限公
司%,]N%2水浴锅$郑州长城科工贸有限公司%,D%"#$

HN酸度计$N&LL&%,隔膜过滤器, j̀)"## %̂型超
声波清洗器$昆山市超声仪器有限公司%+

5<6N试药
甲醇$色谱纯%,冰醋酸$分析纯%,超纯水$自制%,

绿原酸标准品$中国药品生物制品检定所'批号
"##"$"%,京尼平苷标准品$日本和光纯药工业株式会
社产品%+

杜仲叶由华东医药股份有限公司中药材分公司提
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供'并经浙江省中医药研究院浦锦宝副研究员鉴定+

6N方法与结果
6<5N色谱条件

色谱柱(iOX2H4@I _̂ ]2&柱$"'# 33o/<(
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3%'以甲醇2水2冰醋酸$"#n.#n$<'%为流动
相'检测波长")- 73'柱温)# a'流速$<#

3F!357

G$

'进样量'

$
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6<6N对照品溶液制备及供试品溶液制备
6<6<5N对照品溶液制备

精密称取绿原酸"<( 38,京尼平苷'<$ 38'分
别置于"' 3F量瓶中'用甲醇溶解并定容至刻度'分
别得到#<$#/ 38! 3F

G$ 的绿原酸和#<"#/

38!3F

G$的京尼平苷标准储备液'保存于/ a冰箱
中'待分析时可按需要稀释成不同的浓度+

精密吸取上述绿原酸和京尼平苷标准储备液各
" 3F'置于$# 3F量瓶中'用甲醇稀释至刻度'得到
含绿原酸"#<.

$

8! 3F

G$ 和京尼平苷/#<.

$

8!3F

G$的对照品混合储备液&精密吸取'

$

F进
样分析'见图$+

6<6<6N供试品溶液的制备
准确称取杜仲叶粉末$<# 8'加入'#Z乙醇$#

3F超声提取)# 357'提取液与残渣洗涤液合并'过
滤'用'#Z乙醇定容至$## 3F'经#</'

$

3微孔滤
膜过滤后'得待测液+

取待测液'

$

F进样测定'以标准曲线计算样品
中绿原酸和京尼平苷的含量'见图$+

图5NNDFX色图谱
&2对照品&%2杜仲叶&$2绿原酸&"2京尼平苷
S%. 5NNDFX@9T:34R:8T43C

&2CR47?4T?&%2C43H,+&$2@9,:T:8+75@4@5?&"28+75H:5?+

6<7N系统适应性试验
柱子经充分平衡后'精密吸取对照品溶液'

$

F'进样'记录色谱图'理论板数以绿原酸计为
$' 0.-'以京尼平苷计为$0 )$/+

6<ON线性关系考察
精密吸取对照品混合液"'/'.'$"'"#')#

$

F'

按上述色谱条件注入液相色谱仪'得绿原酸回归方
程为(Sf$<.". " o$#

-

NG$<(0' ' o$#
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#<000 "'得京尼平苷回归方程为Sf'<"$" o$#
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'*f#<00. 0+ 表明绿原酸进样量在#<

#/$ ( E#<("/ #
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8和京尼平苷进样量在#<#.$ ( E
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$

8内线性关系均良好+

6<PN仪器精密度试验
精密吸取对照品混合溶液'

$

F'注入液相色谱
仪'连续'次'测定峰面积'结果绿原酸峰面积J]^

为#<-$Z'京尼平苷峰面积J]^为$<.(Z'均小于
"<#Z'表明仪器精密度良好+

6<QN稳定性试验
精密吸取对照品混合溶液'

$

F'注入液相色谱
仪'分别在#'"'/'.'$( 9时进样'测定峰面积'结果
绿原酸的J]^为$</-Z'京尼平苷的J]^为
#<.(Z'表明样品在$( 9内稳定+

6<RN重复性试验
准确称取杜仲叶粉末$<# 8'共' 份'按

""<"<"#项下方法处理'精密吸取'

$

F进样'测定
峰面积'计算绿原酸和京尼平苷含量'结果绿原酸含
量J]^为$<$'Z'京尼平苷含量J]^为$</-Z'表
明该方法的重复性良好+

6<VN加样回收率试验
精密称取(份已知含量的杜仲叶粉末#<' 8'分

别加入对照品混合储备液$<# 3F$其中含绿原酸
$<"/. 38'含京尼平苷#<$#" 38%'按""<"<"#项下
方法处理'过滤'精密吸取'

$

F进样'测定含量'计
算加样回收率+

!!结果绿原酸和京尼平苷的加样回收率分别为
$#"<)0Z和$#"<)'Z' J]^分别为$<($Z和
$<$-Z+ 见表$+

表5N加样回收率试验结果
9;=5NJ+C>,RC:ST+@:Q+TVR+CR

组!分加入量
d38

测得量
d38

回收率
dZ

平均回收
率dZ

J] d̂Z
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#<$#" #<"). $#$<'$
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6<WN样品中绿原酸与京尼平苷含量测定
准确称取杜仲叶适量'按""<"<"#项下方法操

作'精密吸取'

$

F进样'在上述色谱条件下测定峰
面积'代入回归方程计算绿原酸,京尼平苷的含量+

结果见表"+

表6N样品的含量测定结果!' f)"38$8

G$

#

9;=6N +̂R+T3574R5:7 T+C>,RC:SC43H,+C!' f)"38$8

G$

#

样品 绿原酸 京尼平苷
$ "<-0' #<"-) '

" "<.() #<".# #

) "<-'. #<"(( /

/ "<-/( #<"-.

' "<./) #<"(0

( "<-0. #<"-$

7N讨论
杜仲叶中绿原酸,京尼平苷溶于水,乙醇,氯仿

等'采用-#Z乙醇提取不完全'而氯仿提取杂质较
多'有干扰+ 用不同溶剂进行了比较'结果采用
'#Z乙醇提取'提取率最高且可排除一些杂质干扰'

获得较好的色谱分离效果+ 国内学者对杜仲化学成
分的提取进行了大量研究).20*

+ 同时测定杜仲叶中
绿原酸和京尼平苷的方法也有文献报道)'2(*

'但整个
测定工作需时较长'而在本实验所选定的色谱条件
下'测定杜仲叶中绿原酸和京尼平苷时方法快速,简
便'重复性,稳定性等指标也能达到测定要求+
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NDFX测定脂清颗粒中"")"'"/p2四羟基二苯乙烯2"2_2

%

2̂2葡萄糖苷的含量
李钦$

!郑成"

!李晓誉$

!张信岳$

!

$$<浙江省医学科学院'杭州)$##$)&"<浙江省药品检验所'杭州)$###/%

摘要!目的!建立脂清颗粒中"!)!'!/p2四羟基二苯乙烯2"2_2

%

2̂2葡萄糖苷的高效液相色谱测定方法& 方法!采用̂5I34

*+@97:,:85+Ĉ 543:7C5,X

$.

柱# "'# 33o/<( 33!'

$

3$)乙腈2水#"'n-'$为流动相)流速$<# 3F'357

G$

)检测波长为)"# 73&

结果!"!)!'!/p2四羟基二苯乙烯2"2_2

%

2̂2葡萄糖苷平均回收率为$#$<'Z!J]^为$<#Z#' f0$&结论!本法简便(快速(灵
敏!重复性好!可用于脂清颗粒的质量控制&

关键词!高效液相色谱法)脂清颗粒)"!)!'!/p2四羟基二苯乙烯2"2_2

%

2̂2葡萄糖苷
中图分类号!J0$-<$#$'J0$-</!!!文献标识码!%!!!文章编号!$##-2-(0)#"##0$#"2#$/"2#)
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