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山楂、决明子颗粒剂中大黄酚的测定

杨 芳，! 王 兰
（陕西科技大学 生命科学与工程学院，陕西 咸阳 &."%1.）

摘! 要：采用高效液相色谱法测定了山楂、决明子颗粒剂中大黄酚的含量* 以 ’30456（$* 7 88 9
.:% 88）为色谱柱，流动相甲醇; 质量分数 %* .<磷酸溶液（体积比）为 /%; .%，检测波长 ":$ =8，

柱温为室温；大黄酚平均保留时间为 &* "& 8>=，平均加样回收率为 //* ##<，?65 为.* 1&<（! @ $），

线形范围 "* / A "/* % !B C 8D（ " @ %# /// /，! @ 7），样品大黄酚的质量分数为%* %:: &< * 该方法准确，

灵敏度高，可作为该制剂的质量控制标准*
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! ! 山楂、决明子颗粒剂是由药食同源的决明子、

山楂和枸杞等复方组成* 现代研究证明，决明子中

蒽醌类化合物（大黄酚、大黄素等）是降血脂的主要

成分之一［.］；山楂中因含黄酮类有机酸和三萜类化

学成分而具有消食健胃、降血脂的功效［"］；枸杞可

有效降低血清中甘油三酯（VG）、胆固醇（VX）、低密

度脂蛋白（D5DX）含量及低密度脂蛋白 C 高密度脂

蛋白（D5DX C _5DX）比值，从而具有明显的降血脂

作用［#］* 它们价格低廉，来源广泛，毒副作用低，合

用可起到降血脂的功效*
本实验采用高效液相色谱法（_3DX）对其有效

成分大黄酚进行了定量测定，以控制其质量*
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大黄酚对照品：中国药品生物制品鉴定所提

供；山楂、决明子颗粒剂：自制!
!" #$ 试剂与仪器

试剂：甲醇，氯仿，硫酸，体积分数 "#$乙醇，磷

酸；除甲醇为色谱纯外，其余均为分析纯!
仪器：%&’()*+, 高效液相色谱仪：日本岛津公

司产品!

#$ 实验结果

#" !$ 色谱分离条件

色谱柱：+,’-./（0! 1 22 3 (#) 22）；流动相：

甲醇4 质量分数 )! ($ 磷酸溶液（体积比）")4 ()；

体积流量：(! ) 2% 5 267；检测波长：8#0 72；柱温：室

温；检测器：紫外检测器；进样量：8) !%!
在上述条件下进行对照品、颗粒剂样品中大黄

酚的 9,%& 测定，结果见图 (!

图 !$ 对照品、颗粒剂色谱图

%&’" ! $ ()* +),-./0-’,/1)&+ ’,/1) -2 +-30,/40 /35
’,/367*4

#" #$ 供试品溶液的制备

称取山楂、决明子颗粒剂 (! ))) ) :，置具塞三

角瓶中，加蒸馏水 #) 2%，在 ;) <水浴温浸 0# 267，

取出，离心（= ))) > 5 267，=) 267）；吸取上清液 8 2%
置于 8) 2% 具塞试管中，加 # 2?@ 5 % 硫酸溶液 8
2%，沸水浴水解 8 A，取出放至室温；将水解液移入

分液漏斗中，用氯仿振摇提取 = 次（;，;，0 2%）合并

氯仿液，用蒸馏水洗涤氯仿 8 次；合并氯仿液并蒸

干，残渣加甲醇溶解后全部转移至 () 2% 容量瓶

中，定容，摇匀，即得供试品溶液! 按色谱条件进行

测定!
#" 8$ 标准曲线的制备

称取大黄酚对照品 8! ")) ) 2:，置于 #) 2% 棕

色容量瓶中，溶解后定容，摇匀，得质量浓度为 #;
!: 5 2% 的对照品母液! 分别吸取 )! #，(! )，8! )，=! )，

0! )，#! ) 2% 该母液于 () 2% 容量瓶中加甲醇稀释

至刻度，摇匀即得对照品系列溶液! 按上述色谱条

件进行测定，将所测得的峰面积和大黄酚质量浓度

进行线性回归，计算回归方程，结果见表 (!
表 !$ 大黄酚标准曲线实验结果

(/9" !$ ()* ,*4670 -2 0)* +),:4-1)/3-7 40/35/,5 +6,;*

进样次数 质量浓度 5（!: 5 2%） 峰面积 !

( 8! " =0(111

8 #! ; 11;B=(

= ((! 1 (0(;=;B

0 (B! 0 88(1B()

# 8=! 8 8"00BBB

1 8"! ) =B)"==(

C C 由以上数据得线性回归方程：! D (8 "=B" ;# E
1= 1==" 1（ $ D )! """ "），线性关系良好，线性范围为

8! " F 8" !: 5 2%!
#" <$ 精密度实验

取大黄酚对照品溶液，重复进样 # 次，得色谱

图，按峰面积计算 相 对 标 准 差（G/.）值，结 果 见

表 8!
表 #$ 大黄酚精密度实验结果

(/9" #$ ()* ,*4670 -2 0)* +),:4-1)/3-7 1,*+&4&-3

峰面积 ! G/. 5 $

("(();1

("0====

("#0;B1 )! "=

("0==B#

("8)(00

#" =$ 稳定性实验

取大黄酚对照品 8! " !: 5 2% 溶液，在 )，8，0，1
A 时分别进样，记录峰面积，计算 0 次进样峰面积的

G/. 值，结果见表 =!
表 8$ 大黄酚稳定性实验结果

(/9" 8$ ()* ,*4670 -2 0)* +),:4-1)/3-7 40/9&7&0:

进样时间 5 A 峰面积 ! G/. 5 $

8 ="(==;

0 =";)#; (! "8

1 =;=)#(

#" >$ 重现性实验

准确称取山楂、决明子颗粒剂 = 份，按供试品

制备方法提取后进样测定，记录峰面积，计算 G/.
值，结果见表 0!
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表 !" 重现性实验结果

#$%& !" #’( )(*+,- ./ -’( )(0($-1%1,1-2

实验次数 峰面积 ! !"# $ %

& ’()’*+

) ’(’,,- &. ((

’ ’/-/0-

3& 4" 回收率实验

称取已知含量的山楂、决明子颗粒剂样品 +
份，分别准确加入大黄酚对照品溶液后置 -, 1 水

浴中挥发干，依 ). ) 方法提取后，按色谱条件进样

测定，结果见表 *.
表 5" 回收率实验结果

#$%& 5" #’( )(*+,- ./ )(6.7()2

样品
质量 $

2

加入
标准品

质量 $ 32

峰面积
!

回收
率 $ %

平均
回收

率 $ %

!"# $
%

,. &,,( ,. &&- (&’&, (-. ,)

,. ,((( ,. &&- (),(’ ((. ’0 ((. ’’ &. -/

,. &,,, ,. &&- (&0/( (-. /+

,. &,,& ,. &&- (’/’0 &,&. ),

3& 8" 颗粒剂样品中大黄酚含量的测定

准确称取山楂、决明子颗粒剂 &. ,,, , 2，依). )
方法制备后，按色谱条件进样测定，采用外标峰面

积法，计算出颗粒剂样品中大黄酚的含量，结果见

表 0.

表 9" 颗粒剂样品中大黄酚含量的测定结果

#$%& 9 " #’( :($*+)(:(;- )(*+,- ./ -’( 6’)2*.0’$;., 1;
<)$;+,( *$:0,(*

样 品
峰面积

!

质量
浓度 $

（!2 $ 34）

大黄酚
质量 $
!2

质量
分数 $
%

平均
值 $ %

!"# $
%

& ’0(/’ ,. //-& &(+. *&/ ,. ,*/(

) /+,0) &. ,0’+ )0*. -*/ ,. ,*-( ,. ,**/ ,. +-

’ ’)/0,* ’. ,&+) /*’. *+, ,. ,*,)

=" 结" 论

&）通过 5647 法对山楂、决明子颗粒剂中有效

成分大黄酚的测定，’ 批样品中大黄酚的平均质量

分数为 ,. ,** /%，!"# 为 ,. +-% . 可见，该方法准

确、灵敏、简便，可以作为该制剂的质量控制标准之

一，从而为该颗粒剂的制备工艺、质量研究及药理

实验提供可靠的依据.
)）5647 法测定时流动相的选择：曾选用甲

醇8 质量分数 ,. *%磷酸溶液（体积比）为 -,8 ),，

(,8 &,，/)8 )-；甲醇 8 质量分数 ,. &% 磷酸溶液

（体积比）为 -,8 ),，(,8 &,，/)8 )-；甲醇8 质量分

数 ,. &%高氯酸溶液（体积比）为 -,8 ), 等流动相

进行实验. 结果表明，以甲醇8 质量分数 ,. &% 磷酸

溶液（体积比）为 (,8 &, 作为流动相效果较好，出

峰时间合适，峰形对称，分离效果较好.
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