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摘要# 目的!建立超高效液相色谱串联质谱 "M?N@)SBFSB# 法同时测定降脂活血片 "何首乌’ 黄芪’ 川芎等# 中 ’
种成分的含有量& 方法!该药物 ’%!甲醇提取液的分析采用A.:;.̂ MT;<3d4?U色谱柱 ""%% 22l(E" 22% ’ &2#( 以
乙腈 "含 %E"!甲酸# )%E"!甲酸为流动相% 梯度洗脱( 体积流量 %E0 2NF24=( 柱温 0% n& 结果!二苯乙烯苷’ 丹
参酮$D’ 大黄素’ 阿魏酸’ 葛根素分别在 0E%" ‘" %(&’ %E&+ ‘"*&’ "E0* ‘+*%’ +E,* ‘" %(%’ 0E(*’ ‘" %,& =JF2N
范围内线性关系良好 "-p%E,,0 %#% 平均加样回收率 ,*E’&! ‘"%"E%!% AB] "& o$# 均小于 0E&,!& 结论!该方
法专属性强% 灵敏度高% 可用于降脂活血片的质量控制&
关键词! 降脂活血片( 二苯乙烯苷( 丹参酮$D( 大黄素( 阿魏酸( 葛根素( M?N@)SBFSB
中图分类号! A,(&E(!!!!!文献标志码! D!!!!!文章编号! "%%")"’(*"(%"&#%0)%&0")%0
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!!降脂活血片是湖北省恩施自治州中心医院历经
多年研究的复方制剂% 依据中医辨证施治’ 整体用

药理论% 采用何首乌’ 黄芪’ 川芎’ 山楂’ 决明
子’ 红花’ 枸杞子’ 葛根’ 竹节参’ 盐泽泻’ 丹
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参’ 茵陈 "( 味中药材提炼加工而成% 具有补益肝
肾% 活血降脂功效% 临床上主要治疗高黏血症’ 高
脂血症’ 脂肪肝’ 冠心病’ 肥胖症等疾病*")++ &

迄今% 对降脂活血片的质量控制仅对葛根素含
有量进行测定*0+ & 超高效液相色谱)质谱联用仪
"M?N@)SBFSB# 具有 _?N@所不及的高灵敏度’
高选择性’ 高准确性等特点% 能对中药复方中绝大
多数化学成分同时进行准确的定量分析*’),+ & 为全
面控制降脂活血片质量% 本实验拟采用该方法同时
测定二苯乙烯苷’ 丹参酮$D’ 大黄素’ 阿魏酸’
葛根素的含有量% 以期为评价和控制该药物的质量
提供依据% 并为建立其质量标准奠定基础&
KL仪器与试剂
"E"!仪器!93;.<:D@LMT-KM?N@液相色谱仪
"配置 93;.<:三重四级杆串联质谱仪#’ S3::/WQ
0E" 数据处理软件 "美国 93;.<:公司#( ZS)0"%@
超声波清洗器 "广州市科洁盟实验仪器有限公
司#( acA-1P)$ 微型涡旋混合仪 "海门市其林贝
尔仪器制造有限公司#&
"E(!试剂!降脂活血片 "湖北省恩施自治州中心
医院制剂室% 批号 (%"’%,%’ (%"’"%%’ (%"’""%#&
葛根素’ 丹参酮$D’ 二苯乙烯苷’ 大黄素’ 阿魏
酸对照品均购自成都曼思特生物科技有限公司& 甲
醇’ 乙腈为色谱纯 "德国默克公司#( 其他试剂均
为分析纯&
ML方法与结果
(E"!色谱和质谱条件
(E"E" ! 色 谱 条 件 ! A.:;.̂ MT;<3d4?U 色 谱 柱
""%% 22l(E" 22% ’ &2#( 流动相乙腈 "含 %E"!
甲酸% D# )%E"!甲酸"d#% 梯度洗脱"程序见表 "#(
体积流量 %E0 2NF24=( 柱温 0% n( 进样量 ’ &N&

表 KL梯度洗脱程序
)&;QKL!>&,.03=0<:=.-3?>-9>&4’

时间F24= D乙腈F! d%E"!甲酸F!
% ’ ,’
%E’ ’ ,’
0E’ ,’ ’
’E’ ,’ ’
$E’ ’ ,’

(E"E(!质谱条件!93;.<:三重四级杆串联质谱仪%
配置电喷雾离子源 "1BT#’ S3::NW=Qa0E" 工作站(
毛细管电压 +E* ^a( 离子源温度 "’% n( 脱溶剂
气温度 ’%% n( 喷雾气 I(% 体积流量 " %%% NFU(
碰撞气D<% 体积流量 %E"$ 2NF24=( 扫描方式多反
应正负离子同时监测模式 "SAS#& 见表 ( 和图 "&

表 ML质谱参数
)&;QML/(?&>&40=0>’

成分 二苯乙烯苷 丹参酮$D 大黄素 阿魏酸 葛根素
母离子?]G 0%’E(( (,’E"% ($,E%( ",(E,$ 0"&E’%
子离子?]G (0+E%" (0,E+% (0%E," "++E,’ (,&E$%
驻留时间F: %E(% %E(% %E(% %E(% %E(%
锥孔电压Fa m($ 0% m0’ m(0 +%
碰撞电压Fa m(* (’ m(’ m"’ +%

(E(!溶液的制备
(E(E"!对照品溶液!精密称取各对照品适量% 置
于 "% 2N量瓶中% 甲醇溶解并定容至刻度% 制得分
别含二苯乙烯苷’ 丹参酮$D’ 大黄素’ 阿魏酸’
葛根素 "E%(&’ %E"*&’ %E+*’ "E%(’ "E%,& 2JF2N
的对照品溶液&
(E(E(!供试品溶液!取样品 "% 片% 研细% 过 0 号
筛% 精密称取 (E’%% J% 置于带塞锥形瓶中% 加入
’%!甲醇 (’ 2N% 称定质量% 超声 +% 24= "(’% 9’
0% ^_j#% 冷却至室温% ’%!甲醇补足减失的质量%
摇匀% 吸取 ( 2N% "’ %%% <F24=离心 "% 24=% 取上
清液% %E0’ &2微孔滤膜过滤% 取续滤液% 即得&
(E+!线性关系考察!乙腈稀释得到系列质量浓度
各成分对照品溶液% 在 .(E"/ 项色谱条件下测
定% 以溶液质量浓度 " #̂ 对峰面积 "P# 进行线
性回归% 结果见表 +% 表明各成分在各自范围内线
性关系良好&

表 +LU 种成分的线性关系
)&;Q+LH.30&>>0<&=.-3’2.?’-55.T01-3’=.=:03=’

化合物 回归方程 -
线性范围F

"=J-2Nm"#

检测限F

"=J-2Nm"#

二苯乙烯苷Po&E&+* &^m(’E($ %E,,, , 0E%" ‘" %(& %E%*
丹参酮$D Po" 0(%E"^r0 +"0E* %E,,* , %E&+ ‘"*& %E%"

大黄素 Po0$E,0^r( +,*E( %E,,* , "E0* ‘+*% %E+

阿魏酸 Po+(E",$^r’,*E&& %E,,* , +E,* ‘" %(% %E’

葛根素 Po"0%E+’^r0 &&,E+ %E,,0 , 0E(*’ ‘" %,& %E&

(E0! 精密度试验 ! 取同一供试品溶液% 在
.(E"E"/ 项色谱条件下连续测定 $ 次% 测得峰面
积 AB]分别为二苯乙烯苷 (E*(!’ 丹参酮$D

(E""!’ 大黄素 0E+*!’ 阿魏酸 +E’,!’ 葛根素
+E"!% 表明仪器精密度良好&
(E’!重复性试验!精密称取样品 "过 0 号筛# $
份% 每份 (E’%% J% 按 .(E(E(/ 项下方法制备 $ 份
供试品溶液% 进样 ’ &N% 测得峰面积 AB]分别为
二苯乙烯苷 +E&,!’ 丹参酮$D (E&,!’ 大黄素
(E+"!# 阿魏酸 (E0,!’ 葛根素 +E%(!% 表明该
方法重复性良好&
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"#二苯乙烯苷!(#大黄素!+#阿魏酸!0#葛根素!’#丹参

酮$D

"#:;4/>.=.J/W78:4V.!(#.28V4=!+#Y.<O/47374V!0#XO.<3<4=

’#;3=:U4=8=.$D

图 KLU 种成分G"HB%/(]/(色谱图
P.9QKLG"HB%/(]/(12>-4&=-9>&4’-55.T01-3’=.=:03=’

(E$!稳定性试验!精密称取样品 "过 0 号筛#
(E’%% J% 按 .(E(E(/ 项下方法制备供试品溶液%
于 %’ (’ 0’ *’ "( U 进样 ’ &N% 测得峰面积 AB]
分别为二苯乙烯苷 +E’0!’ 丹参酮$D(E$*!’ 大
黄素 0E,(!’ 阿魏酸 "E,*!’ 葛根素 (E&+!% 表
明供试品溶液于 "( U内稳定性良好&
(E&!加样回收率试验!精密称取含有量已知 "每
" J粉末中含二苯乙烯苷 %E&%* &J’ 丹参酮$D

%E"00 &J’ 大黄素 +E*"% &J’ 阿魏酸 %E,$% &J’ 葛
根素 %E,0( &J# 的样品 "批号 (%"’%,%# $ 份% 每
份 "E% J% 精密加入各对照品适量% 摇匀% 按
.(E(/ 项下方法制备供试品溶液% 进样测定% 计
算回收率% 结果见表 0&

表 SL加样回收率试验结果 $#X‘&
)&;QSL$0’:<=’-5>01-T0>7 =0’=’$#X‘&

成分
称样量F

J
原有量F

&J
加入量F

&J
测得量F

&J
回收率F

!
平均回收

率F!

AB]F

!
二苯乙烯苷 "E%%* %E&%* %E&%% "E0"’ "%"E% "%"E% "E*’

"E%%0 %E&%* %E&%% "E0%% ,*E*$
"E%%, %E&%* %E&%% "E0(’ "%(E0
"E%"% %E&%* %E&%% "E0"’ "%"E%
"E%%% %E&%* %E&%% "E0+0 "%+E&
"E%%* %E&%* %E&%% "E0%( ,,E"0

丹参酮$D "E%%* %E"00 %E"’% %E+%+ "%$E% "%%E* +E*%
"E%%0 %E"00 %E"’% %E+%% "%0E%
"E%%, %E"00 %E"’% %E(,0 "%%E%
"E%"% %E"00 %E"’% %E(,% ,&E++
"E%%% %E"00 %E"’% %E(** ,$E%%
"E%%* %E"00 %E"’% %E(,$ "%"E+

大黄素 "E%%* +E*"% +E,’& &E*(& "%"E’ ,*E’& (E0"
"E%%0 +E*"% +E,’& &E$*& ,&E,*
"E%%, +E*"% +E,’& &E’0& ,0E00
"E%"% +E*"% +E,’& &E&(& ,*E,,
"E%%% +E*"% +E,’& &E&%& ,*E0*
"E%%* +E*"% +E,’& &E&$& "%%E%

阿魏酸 "E%%* %E,$% %E,(0 "E,(0 "%0E+ "%%E% 0E&,
"E%%0 %E,$% %E,(0 "E*$0 ,&E*0
"E%%, %E,$% %E,(0 "E,’0 "%&E$
"E%"% %E,$% %E,(0 "E*’0 ,$E&’
"E%%% %E,$% %E,(0 "E*00 ,’E$&
"E%%* %E,$% %E,(0 "E*$0 ,&E*0

葛根素 "E%%* %E,0( %E,’’ "E,%’ "%%E* "%%E( +E0&
"E%%0 %E,0( %E,’’ "E,(0 "%(E*
"E%%, %E,0( %E,’’ "E*’$ ,’E&"
"E%"% %E,0( %E,’’ "E,0& "%’E(
"E%%% %E,0( %E,’’ "E**& ,*E,’
"E%%* %E,0( %E,’’ "E*&0 ,&E’,

(E*!样品含有量测定!取 + 批样品% 按 .(E(/
项下方法制备供试品溶液% 进样 ’ &N% 测定含有
量% 结果见表 ’&
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表 ULU 种成分含有量测定结果 $#9]片% #X+&
)&;QUL$0’:<=’-51-3=03=,0=0>4.3&=.-3-55.T01-3’=.=:03=’

$#9]=&;<0=% #X+&

批号 二苯乙烯苷 丹参酮$D 大黄素 阿魏酸 葛根素
(%"’%,% %E""* %E%(0 %E$+’ %E"$% %E"’&
(%"’"%% %E"(( %E%+0 %E$"* %E"0& %E"$$
(%"’""% %E""0 %E%", %E$(0 %E"$, %E"’(
平均值 %E""* %E%($ %E$($ %E"’, %E"’*

+L讨论
+E"!检测方法选择!本实验曾采用_?N@)Ma法测
定% 但由于部分成分的含有量较低% 而且复杂多
样% 该方法的灵敏度和选择性都不足以同时定量分
析& 故在查阅文献 *"%)"++ 的基础上% 采用 M?)
N@)SBFSB法进行测定% 由于质谱采用特定离子对
扫描模式% 样品中杂质不会对待测成分产生干扰%
并且克服了液相色谱分离度差的问题% 在短时间内
既可达到有效分离% 又能保证待测成分快速检测&
+E(!色谱! 质谱条件选择!本实验考察了甲醇)
水’ 乙腈)水’ %E"!甲酸)乙腈’ %E"!甲酸),%!乙
腈% 发现采用乙腈 "含 %E"!甲酸# )%E"!甲酸为
流动相时% 各成分均显示出较高的检测灵敏度和较
好的峰形& 同时% 采用梯度洗脱程序可大大提高分
离速度和效率% 在 0E’ 24=内即可实现 ’ 种成分的
有效分离&
SL结论

本实验采用 M?N@)SBFSB 法同时对降脂活血
片中 ’ 种成分的含有量进行测定% 该方法简单’ 快
速’ 灵敏% 可为该药物的质量控制提供有效的检测
手段% 并为其质量标准的建立奠定基础% 同时能为
进一步的药动学研究提供依据&
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