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"( 个活性成分的含量 )O*&药物分析杂志% #("#% $#

""(#! "’)$+"’)4&

)")* !杨世艳% 何!兵% 张!燕&Ĝ AS法同时测定银黄颗粒中4
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摘要# 目的!建立 Ĝ AS法同时测定降脂颗粒 "丹参’ 虎杖’ 茵陈等# 中 ) 种成分的含有量& 方法!该药物甲醇提取
液的分析采用G/6U>6+S"’色谱柱 "%H* ..h#)( ..% ) (.#( 以乙腈 "@# +(H"!磷酸 "[# 为流动相% 梯度洗脱(
柱温 $( i( 体积流量 "H( .AI.06( 检测波长 #’* 6. "( ‘$(’ %( ‘)( .06# 和 #($ 6. "$( ‘%( .06#& 结果!绞股蓝
皂苷@’ 绿原酸’ 虎杖苷’ 丹酚酸[’ 大黄素分别在 (H"4* ‘#H%*’ (H()* ‘(H’%’ (H$* ‘)H%(’ (H",# ‘#H’’’ (H"# ‘
"H’( (N范围内线性关系良好 "’l(H,,, (#% 平均加样回收率 ,4H"4! ‘"(#H),!% ?Co"H,! ‘#H,!& 结论!该方
法准确简便% 可用于降脂颗粒的质量控制&
关键词! 降脂颗粒( 绞股蓝皂苷@( 绿原酸( 虎杖苷( 丹酚酸[( 大黄素( Ĝ AS
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!!降脂颗粒是治疗脂肪肝的中药复方颗粒剂% 由
绞股蓝’ 丹参’ 虎杖’ 茵陈’ 荷叶 ) 味中药组
成)"* % 该制剂源于上海中医药大学附属龙华医院
治疗脂肪肝的医院制剂% 疗效确切% 其采用水提醇
沉工艺制备而成% 具有清热利湿化痰% 活血祛瘀的
功效% 可有效改善单纯性脂肪肝患者症状% 减轻脂
肪肝程度)#* & 方中绞股蓝为君药% 绞股蓝皂苷 @
为其主要有效成分之一% 具有降血脂’ 保肝’ 抗
炎’ 抗氧化’ 调节免疫’ 抗肿瘤’ 保护心脑血管等
药理活性)$+4* ( 虎杖’ 茵陈为臣药% 虎杖苷’ 大黄
素’ 绿原酸为其主要成分% 具有保肝’ 利胆’ 调节
血脂等作用)’+""* ( 丹参为佐药% 丹酚酸[为其主要
有效成分之一% 具有清除氧自由基’ 抗氧化’ 抗
炎’ 抗纤维化等药理活性% 对心脑血管系统’ 肝
脏’ 肾脏’ 肺都有保护作用)"#* & 目前% 降脂颗粒
仅以大黄素为指标成分进行含有量测定% 存在一定
局限性% 为了更加全面控制该制剂的质量% 本试验
在对处方组成药味有效成分研究的基础上% 采用
Ĝ AS法同时测定其中绞股蓝皂苷 @’ 虎杖苷’ 大
黄素’ 绿原酸’ 丹酚酸 [的含有量% 以提升该制
剂质量控制标准&
HI材料
"H" !仪器!#*,) 型高效液相色谱仪% 配置 c/+
87R3#%’, 型 ô@检测器’ -.T>:7R工作站 "美国
c/87R3公司#( @L#’) 型电子天平 "瑞士 F78817R+
9>17V>公司#&
"H#!试药!绞股蓝皂苷 @ "含有量 l,’!% 批号
FQC9+")(,(,"(% 成都曼思特生物科技有限公司#(
绿原酸 "含有量 l,’!% 批号 #(")($$"% 西安沃
森生物科技有限公司#( 虎杖苷 "含有量 l,’!%
批号 "(#("+#("#(,% 南昌贝塔生物科技有限公
司#( 丹酚酸 [ "含有量 l,’!% 批号 ""),$,+#)+
’% 上海源叶生物科技有限公司#( 大黄素 "含有
量 l,’!% 批号 ""(4)*+#((""(% 中国食品药品
检定 研 究 院 #& 降 脂 颗 粒 "批 号 #(")""#,’
#("*("(%’ #("*(""4# 由江苏神华药业有限公司
提供& 乙腈为色谱纯 "德国 F7R<] 公司#( 磷酸
为分析纯 "广东光华化学厂有限公司#( 水为超
纯水&

JI方法与结果
#H"!色谱条件!G/6U>6+S"’色谱柱 "%H* ..h
#)( ..% ) (.#( 流动相乙腈 "@# +(H"!磷酸
"[#% 梯度洗脱 "( ‘") .06% "(!‘#(!@( ") ‘
)( .06% #(! ‘4(! @#( 柱温 $( i( 体积流量
"H( .AI.06( 检测波长 #’* 6. " ( ‘$(’ %( ‘
)( .06# 和 #($ 6. "$( ‘%( .06#( 进样量 "( (A&
#H#!溶液制备
#H#H"!对照品溶液!精密称取绞股蓝皂苷 @’ 绿
原酸’ 虎杖苷’ 丹酚酸[’ 大黄素对照品适量% 甲
醇配制成质量浓度分别为 (H(’’’ (H(#’’ (H"’(’
(H(,*’ (H(*( .NI.A的对照品溶液&
#H#H#!供试品溶液!将降脂颗粒研成粉末% 过 *(
目筛% 精密称取 "H( N% 置于 "(( .A锥形瓶中% 精
密加入甲醇 #( .A% 密塞% 称定质量% 超声处理
$( .06% 放冷% 甲醇补足减失的质量% 摇匀% (H%) (.
微孔滤膜过滤% 取续滤液% 即得&
#H#H$!阴性对照溶液!按照处方量% 分别制备缺
绞股蓝’ 虎杖’ 丹参’ 绿原酸的阴性样品% Ĝ AS
检测% 发现各药材间无干扰% 同时在 +#H", 项色
谱条件下% 对照品’ 供试品’ 阴性对照溶液中的目
标成分均达到基线分离& 具体见图 "&
#H$!方法学考察
#H$H"!线性关系考察!精密吸取 +#H#H", 项下
对照品溶液 #’ )’ "(’ #(’ $( (A% 注入色谱仪%
在 +#H", 项色谱条件下分析% 以峰面积为纵坐标
"F#% 进样量为横坐标 ":# 进行回归% 结果见表
"% 可知各成分在各自范围内线性关系良好&

表 HIV 种成分的线性关系
$(1OHIC#0&(’’&4(+#"0.%#)."--#6&,"0.+#+*&0+.

成分 回归方程 线性范围I(N ’

绞股蓝皂苷@ Ff%*" 4$#:g"" #,) (H"4* ‘#H%* (H,,, 4

绿原酸 Ff*($ ’4,:q$ $(’ (H()* ‘(H’% (H,,, )

虎杖苷 Ff# )4" 44’:g"() #() (H$* ‘)H%( (H,,, ’

丹酚酸[ Ff)’# 4)":g#$ 4%# (H",# ‘#H’’ (H,,, ,

大黄素 Ff# ’,* ")(:g’" 4"4 (H"# ‘"H’( (H,,, ’

#H$H#!精密度试验!取 +#H#H", 项下对照品溶
液% 在 +#H", 项色谱条件下进样 * 次% 测得绞股
蓝皂苷@’ 绿原酸’ 虎杖苷’ 丹酚酸[’ 大黄素峰
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"&绞股蓝皂苷@!#&绿原酸!$&虎杖苷!%&丹酚酸[!)&大黄素
"&NXT76>30V7@!#&<M1>R>N760</<0V!$&T>1XV/806!%&3/1W0/6>10</<0V [!)&7.>V06

图 HI/[C<色谱图
2#QOHI/[C<,%’"3(+"Q’(3.

面 积 ?Co 分 别 为 (H’"!’ (H’’!’ (H’,!’
(H’%!’ (H’)!% 表明仪器精密度良好&
#H$H$!稳定性试验!取 +#H#H", 项下对照品溶
液% 在 +#H", 项色谱条件下于 (’ #’ %’ ’’ "# M
进样 "( (A% 测得绞股蓝皂苷 @’ 绿原酸’ 虎杖
苷’ 丹酚酸[’ 大黄素峰面积?Co分别为 (H,"!’
(H4"!’ (H4’!’ "H$4!’ (H4(!% 表明溶液在
"# M内稳定性良好&
#H$H% ! 重 复 性 试 验 ! 取 同 批 样 品 "批 号
#("*("(%# * 份% 按 +#H#H#, 项下方法制备供试
品溶液% 取 "( (A注入色谱仪% 测得绞股蓝皂苷
@’ 绿原酸’ 虎杖苷’ 丹酚酸 [’ 大黄素峰面积
?Co分别为 (H,*!’ "H"4!’ (H))!’ "H%)!’
(H*’!% 表明该方法重复性良好&
#H$H)!加样回收率试验!取含有量已知的样品
"批号 #("*("(%# * 份% 每份 "H( N% 按 " e" 的比
例加入适量对照品% 按 +#H#H#, 项下方法制备供
试品溶液% 在 +#H", 项色谱条件下测定% 计算回
收率& 结果见表 #&
#H%!样品含有量测定!称取不同批次样品各约

"H( N% 每批 $ 份% 按 +#H#H#, 项下方法制备供试
品溶液% 在 +#H", 项色谱条件下测定% 外标法计
算含有量% 结果见表 $&
KI讨论
$H"!提取条件选择!本实验比较了不同提取方法
"冷浸’ 超声#’ 提取溶剂 "水’ 甲醇#’ 提取时间
"$(’ %)’ *( .06#% 发现以甲醇超声提取 $( .06
时% 可将 ) 种成分提取完全&
$H#!检测波长选择!绞股蓝皂苷 @的最大吸收波
长为 #($ 6.% 而丹酚酸[’ 大黄素’ 绿原酸’ 虎杖
苷分别为 #’*’ #)%’ $#4’ $(* 6.% 不能以单一波
长对这 ) 种成分进行紫外检测& 因此% 本实验采用
二极管阵列检测器 " ô@# 的程序可变波长法%
发现在 #’* 6.波长处的杂峰较少% 故选择在
#($ 6.和 #’* 6.波长处进行检测&
$H$!指标成分选择!由于绞股蓝含有皂苷类成分%
虎杖’ 茵陈’ 丹参分别含有虎杖苷’ 大黄素’ 绿原
酸’ 丹酚酸[% 均为主要活性物质% 与降脂颗粒的
药效相关% 故选择这 ) 种成分作为指标成分&
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!! 表 JI加样回收率试验结果 $#M\&
$(1OJI;&.*4+."-’&,"6&’T +&.+.$#M\&

成分
取样量I

N
原有量I

.N
加入量I

.N
测得量I

.N
回收率I

!

平均回收

率I!

"?CoI!#

绞股蓝皂 "H((# " "H%% "H%% #H,( "("H# ,,H#
苷@ "H((( , "H%% "H%$ #H’) ,’H) "#H4#

"H((# % "H%% "H%% #H’4 ,,H"
"H((# # "H%% "H%% #H’( ,%H#
"H((" $ "H%% "H%$ #H’’ "((H4
"H((" * "H%% "H%) #H," "("H#

绿原酸 "H((# " "H"% "H"$ #H$" "($H4 "(#H4
"H((( , "H"% "H"% #H#’ "((H$ "#H,#
"H((# % "H"% "H") #H$( "("H(
"H((# # "H"% "H"$ #H#* ,,H$
"H((" $ "H"% "H"% #H$* "(4H$
"H((" * "H"% "H"* #H$) "(%H)

虎杖苷 "H((# " $H4) $H4) 4H%$ ,’H# ,4H#
"H((( , $H4% $H4% 4H%’ ,,H, "#H"#
"H((# % $H4) $H4$ 4H%$ ,’H4
"H((# # $H4) $H4% 4H$% ,*H(
"H((" $ $H4% $H4# 4H#* ,%H)
"H((" * $H4) $H4% 4H$$ ,)H’

丹酚酸[ "H((# " $H$, $H%( *H’# "("H( ,’H%
"H((( , $H$’ $H$* *H*, ,’H) "#H%#
"H((# % $H$, $H$4 *H4’ "((H4
"H((# # $H$, $H$’ *H)’ ,%H)
"H((" $ $H$’ $H$, *H4" ,’H#
"H((" * $H$’ $H$4 *H*’ ,4H’

大黄素 "H((# " "H"# "H"" #H#" ,’H) ,,H"
"H((( , "H"# "H(, #H", ,’H* ""H,#
"H((# % "H"# "H"" #H#* "(#H,
"H((# # "H"# "H(’ #H"’ ,’H%
"H((" $ "H"# "H"$ #H#$ ,’H*
"H((" * "H"# "H"% #H#$ ,4H4

表 KI含有量测定结果 $3QXQ% #MK&
$(1OKI;&.*4+."-,"0+&0+!&+&’3#0(+#"0$3QXQ% #MK&

批号 绞股蓝皂苷@绿原酸 虎杖苷 丹酚酸[ 大黄素

#(")""#, "H%% "H"$ $H4$ $H%# "H"#

#("*("(% "H%# "H"# $H4% $H$$ "H""

#("*(""4 "H%) "H") $H4) $H$’ "H"#

平均值 "H%% "H"$ $H4% $H$’ "H"#

$H%!绞股蓝皂苷 @稳定性探讨!稳定性试验显
示% 绞股蓝皂苷@及其他 % 个成分在 "# M 内稳定
性均良好& 但存放时间超过 %’ M 后% 绞股蓝皂苷
@峰面积呈现一定程度下降% 推测可能与温度’ 光
线等因素有关&

SI结论
降脂颗粒中的君药绞股蓝尚未收载于 0中国

药典1% 仅在部分省市的地方标准中出现% 并且无
定量测定方法% 而本实验首次测定其中绞股蓝皂苷
@的含有量& 该制剂同时存在多种类型成分% 如绞
股蓝皂苷@为达玛烷型四环三萜类% 虎杖苷为二
苯乙烯苷类% 绿原酸为缩酚酸类% 大黄素为蒽醌
类% 丹酚酸[为酚酸类% 本实验建立了 Ĝ AS法同
时测定以上 ) 种成分的含有量% 其简单准确% 重复
性好% 可用于降脂颗粒的质量控制&
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