
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
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样品 绿原酸 京尼平苷
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" "<.() #<".# #

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

/ "<-/( #<"-.

' "<./) #<"(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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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)$###/%
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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!'
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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
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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
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!!脂清颗粒是由制何首乌,决明子,郁金,白术,泽
泻,桑寄生,山楂,蒲黄等八味中药组成+ 本处方是
已故国家级名老中医,浙江中医药大学教授陆芷青
先生的临床经验处方'具有降血脂的功效'已有(#

多年的临床治疗效果+ 本试验采用高效液相色谱法
对方中主药制何首乌的主要成分"')'''/p2四羟基
二苯乙烯2"2_2

%

2̂2葡萄糖苷进行定量分析'以控制
成品质量+

5N仪器与试药
&85,+7R$$##系列型高效液相色谱仪'紫外检测

器'ND2X9+3CR4R5:7色谱工作站+ "')'''/p2四羟基
二苯乙烯2"2_2

%

2̂2葡萄糖苷$批号$$#.//2"##(#('

供含量测定用%由中国药品生物制品检定所提供+

乙腈为色谱纯'其余为分析纯+ 样品由浙江惠松制
药有限公司提供$批号( "##(#$#', "##(#$#(,

"##(#$#-%+

6N色谱条件
色谱柱̂5I34*+@97:,:85+C 5̂43:7C5,X
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3%&流动相为乙腈2水$"'n-'%&检
测波长为)"# 73&流速$<# 3F!357
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2̂2葡
萄糖苷峰计算应不低于" ###+

7N溶液制备
7<5N对照品溶液的制备

取在五氧化二磷减压干燥器中干燥"/ 9的"'

)'''/p2四羟基二苯乙烯2"2_2
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2̂2葡萄糖苷对照品'

精密称定'加稀乙醇溶解制成#<$') ( 38!3F

G$的
溶液'摇匀'用#</'

$

3微孔滤膜滤过'即得对照品
溶液+

7<6N供试品溶液的制备
取本品颗粒研碎成细粉'精密称取#<$ 8'置"'

3F棕色量瓶中'精密加入稀乙醇"# 3F'超声提取

)# 357'放冷'用稀乙醇定容至刻度'摇匀'用#</'

$

3微孔滤膜滤过'即得供试品溶液+

7<7N空白溶液的制备
按处方比例及生产工艺自制不含制何首乌的阴

性样品'按")<"#项下制备阴性空白对照溶液+

ON方法与结果
O<5N空白试验

取阴性空白对照溶液'依法测定'结果无干扰'

见图$+
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2̂2葡萄糖苷NDFX

色谱图
&G阴性样品&%G对照品&XG供试品
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O<6N线性关系考察
精密吸取上述对照品储备溶液$ #<$') (

38!3F

G$

%适量'加稀乙醇配成#<$$' "'#<#-( .'

#<#') -('#<#). /'#<#") #/'#<##- (. 38!3F

G$的
系列浓度溶液'分别取"#

$

F注入液相色谱仪'测定
峰面积S'得回归方程(Sf(' )()NG).<)(-'*f

#<000 0'显示进样浓度在#<##- (. E#<$$' "

38!3F

G$内与峰面积有良好的线性关系+

O<7N重复进样精密度试验
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取对照品溶液'按上述色谱条件'重复进样'

次'测定峰面积'结果J]^f#<(Z+

O<O N日间精密度试验
在校正曲线线性范围内'配制高,中,低)种浓

度的供试品溶液'相同条件下'连续测定' ?'计算日
间精密度'结果J]^均小于"Z'符合方法学要求+

O<PN稳定性试验
对照品溶液分别于配制后#'$'"'/'-<''$)'

"$<' 9'依法测定得"')'''/p2四羟基二苯乙烯2"2_2
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2̂2葡萄糖苷峰面积'结果J]^f$<"Z+

O<QN重复性试验
取同一批号样品$"##(#$#'%'份'按")<"#项下

方法处理'进样测定'结果"')'''/p2四羟基二苯乙
烯2"2_2

%

2̂2葡萄糖苷的平均含量为)</)# 0

38!8

G$

'J]^为$</Z+

O<RN回收率试验
精密称定已知含量样品$批号"##(#$#'%0份'

精密加入"')'''/p2四羟基2"2_2
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2̂2葡萄糖苷对照
品适量'按")<"#项下方法处理后测定峰面积并计
算含量'结果显示"')'''/p2四羟基二苯乙烯2"2_2
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2

2̂葡萄糖苷平均回收率为$#$<'Z'J]^f$<#Z'见
表$+

表5N回收率测定结果
9;=5NJ+C>,RC:ST+@:Q+TV

已知量
d38

加入量
d38

测得量
d38

回收率
dZ

平均回收率
dZ

J] d̂Z
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O<VN样品测定结果
对)批样品进行含量测定'结果见表"+

PN讨论
P<5N波长的选择+ 按文献中的含量测定方法)$*

'

表6N样品含量测定结果!' f"#

9;=6N*9+T+C>,RC:SC43H,+?+R+T3574R5:7!' f"#
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2̂2葡萄糖苷含量d38!8

G$

"##(#$#' )</)# 0

"##(#$#( )<'.- 0

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

选择波长为)"# 73'在此波长阴性对照无干扰+

P<6N提取条件的选择+ 根据方法考察的结果可以
认为稀乙醇"' 3F超声处理)# 357的提取方法即
可提取完全+

P<7N经多批样品中的"')'''/p2四羟基二苯乙烯2"2

_2

%

2̂2葡萄糖苷含量测定'样品含量在)</" E)<'.

38!8

G$

'因此暂定本品每8含制何首乌以"')'''
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2̂2葡萄糖苷计不得少于
"<# 38+

P<ON制何首乌为方中君药'具有补肝肾'益精血'乌
须发'强筋骨的功效'是常用抗衰老药物之一+ 药理
实验表明'制何首乌具有明显降低大鼠血清中总胆
固醇的作用'能显著增加老年小鼠的脑和肝中蛋白
质含量'降低脑和肝丙二醛的含量)"*

+ 何首乌的主
要有效成分是蒽醌类,羟芪衍生物及磷脂类等+ 羟
芪衍生物是何首乌的水溶性主要有效成分'以"')'

''/p2四羟基二苯乙烯2"2_2

%

2̂2葡萄糖苷$简称二苯
乙烯苷%含量最高+ 二苯乙烯苷具有抗衰老,降低
胆固醇,提高免疫功能,防治动脉硬化及保肝等作
用))*

+ 若测定制首乌中的降血脂成分二苯乙烯苷'

则与脂清颗粒的功效更为吻合+ 故以二苯乙烯苷的
含量测定为指标'来反映和控制脂清颗粒的内在质
量+
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