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　 　 ［摘要］ 　目的 　 建立高效液相色谱法测定降脂护肝胶囊中葛根素的含量 。方法 　 色谱柱为 Waters Symmetry C１８柱

（４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ，流动相为乙腈唱１％ 甲酸（１１ ∶ ８９） ，检测波长 ２５０ nm ，流速 １ ．０ ml／min ，柱温 ３０ ℃ ，进样量 １０ μl 。
结果 　葛根素在 ２ ～ ４０ μg ／ml范围内（r＝ ０ ．９９９ ８）呈良好的线性关系 ，精密度实验中 RSD均小于 ２％ ，加样回收率在 ９８％ ～

１０３％ 。结论 　该测定方法简便 、准确 ，分离效果好 ，可用于降脂护肝胶囊的质量控制 。
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Determination of pueratin in Jiangzhi Hugan capsule by HPLC
ZHENG Wei ，NI Dongjie ，WEI Qing ，XIANG Hui ，HU Lanlan ，SUN Liang （No ．９８ Hospital of PLA ，Huzhou ３１３０００ ，

China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To develop a HPLC method for determination of pueratin ．Methods 　 The separation was carried
out on a Waters Symmetry C１８ column（４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ，the mobile phase was composed of acetonitrile and １％ for唱
mic acid（１１ ∶ ８９） ，the detection wavelength was set at ２５０ nm ，the flow rate was １ ．０ ml／min ，the column temperature was
３０ ℃ and the injection volume was １０ μl ．Results 　 The linearity was obtained over ２ ～ ４０ μg／ml （r＝ ０ ．９９９ ８） for pueratin ．
The RSD of precision were less than ２％ ．The average recovery was between ９８％ and １０３％ ．Conclusion 　 This HPLC method
was simple ，accuracy and suitable for the quality control of Jiangzhi Hugan capsule ．

　 　 ［Key words］ 　 HPLC ；Jiangzhi Hugan capsule ；pueratin ；content determination

　 　降脂护肝胶囊为本院配制的纯中药胶囊剂 ，由

山楂 、茵陈 、葛根 、决明子和姜黄 ５味药材组成 ，具有

平肝降脂 ，清肝明目之功效 ，适用于高脂血症 、脂肪

肝 、酒精肝 、肝硬化 、肥胖症等［１ ，２］
。在现行的质量

标准中［NFB唱（Z２６４）唱２０１４］ ，已成功建立了一套质

量控制体系 ，其中以检测熊果酸的含量来控制降脂

护肝胶囊的质量［３］
，在后续工作中又对绿原酸进行

了含量测定［４］
。本着提高标准的原则 ，我们再增加

了葛根素的含量测定 ，以期进一步完善质量标准 ，确

保该产品质量稳定可靠 。

1 　仪器与试药

　 　 Waters e２６９５ 高效液相色谱仪 ，Waters ２４８９
双波紫外可见光长检测器 ，Empower ３ 工作站［沃

特世科技（上海）有限公司 ，美国］ ；７５６PC 紫外可见

光光度计 （上海舜宇恒平科学仪器有限公司 ） ；

KQ２２００DE型数控超声波清洗器（昆山市超声仪器

有限公司） ；Sartorius BS １２４S 型电子天平［赛多利

斯科学仪器（北京）有限公司 ，德国］ 。

　 　葛根素对照品（中国食品药品检定研究院 ，批

号 ：１１０７５２唱２０１３１３ ，ID ：BQ９Z唱２４NR ，纯度 ９８％ ） ；降

脂护肝胶囊（本院制剂室自制 ，规格为每粒 ０ ．４ g ，每
瓶 ５０粒） ；乙腈为色谱纯［霍尼韦尔贸易（上海）有限

公司］ ；水为重蒸去离子水 ，其他试剂均为分析纯 。

2 　方法和结果

2 ．1 　色谱条件 　色谱柱为Waters Symmetry C１８柱

（４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ，流动相为乙腈唱１％ 甲酸

（１１ ∶ ８９） ，流速 １ ．０ ml／min ，检测波长 ２５０ nm ，柱温

３０ ℃ ，进样量１０ μl 。
2 ．2 　溶液的制备
2 ．2 ．1 　 对照品溶液 　 精密称取葛根素对照品

８ ．０ mg ，置 １０ ml容量瓶中 ，加甲醇稀释至刻度 ，摇

匀 ，得到 ０ ．８ mg／ml的对照品溶液 。

2 ．2 ．2 　供试品溶液 　取降脂护肝胶囊 １０ 粒 ，将内

９５２
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容物混匀 ，精密称取 ０ ．２５ g ，置 １００ ml具塞锥形瓶
中 ，加 １００％ 甲醇约 ２５ ml ，超声 ４５ min ，冷却至室
温 ，过滤 ，滤液移至 ２５ ml 棕色容量瓶中 ，加 １００％

甲醇至刻度 ，摇匀 。精密吸取 ２ ml至 １０ ml棕色容
量瓶中 ，加水稀释至刻度 ，用微孔滤膜（０ ．２２ μm）过
滤 ，即得 。

2 ．2 ．3 　阴性样品溶液 　以相同处方比例 ，按降脂护

肝胶囊制备工艺制备不含葛根的阴性样品 ，再按照

“２ ．２ ．２”项下方法制备得到阴性样品溶液 。

2 ．3 　系统适用性考察 　 取供试品溶液及对照品溶

液各 １０ μl ，按“２ ．１”项下色谱条件进样 。结果表明 ，

葛根素与其他干扰峰分离良好 ，分离度均大于 １ ．５ ，

保留时间为 １２ ．８ min ，理论塔板数大于５ ０００ ，见

图 １ 。

图 1 　降脂护肝胶囊液相色谱图
A ．降脂护肝胶囊 ；B ．葛根素对照品 ；C ．阴性对照 ；１ ．葛根素

2 ．4 　专属性考察 　取供试品溶液 、阴性样品溶液及

对照品溶液各 １０ μl ，按“２ ．１”项下色谱条件进样 。

结果表明 ，阴性对照中无其他杂质峰对葛根素形成

干扰 ，见图 １ 。

2 ．5 　线性关系考察 　 精密吸取葛根素对照品溶液

０ ．５ ml和 ０ ．４ ml分别置 １０ ml容量瓶中 ，加 ２５％ 甲

醇至刻度 ，配制成 ４０ μg／ml和 ３２ μg／ml的对照品
溶液 。再取上述两种对照品溶液各 ５ ml 至 １０ ml
容量瓶中 ，以 ２５％ 甲醇依次对半稀释 ，分别配制成

２０ 、１６ 、１０ 、８ 、５ 、２ μg／ml 的对照品溶液 。精密吸取

上述溶液各 １０ μl ，按“２ ．１”项下色谱条件进样 ，测定

葛根素峰面积值 ，以葛根素峰面积值（Y ）为纵坐标 ，

葛根素浓度（X）为横坐标 ，作线性回归 ，绘制标准曲

线 。结果表明 ，葛根素在 ２ ～ ４０ μg／ml范围内呈良
好的线性关系 ，回归方程为 Y ＝ ４１ ９７２X － １２ ５５８

（r ＝ ０ ．９９９ ８ ，n＝ ３） 。

2 ．6 　精密度考察 　取 １０ μg／ml的葛根素对照品溶
液 ，重复进样 ６次 ，连续 ３ d ，按“２ ．１”项下色谱条件

进样 ，记录葛根素的峰面积 ，其日内 RSD为０ ．５１％ ，

日间 RSD为 ０ ．５５％ 。 实验结果表明 ，本法精密度

较好 。

2 ．7 　 重复性考察 　 称取降脂护肝胶囊 （批号

１４０３０５） ，按“２ ．２ ．２”项下方法分别制备供试品溶液

６份 ，按“２ ．１”项下色谱条件进样 ，葛根素的平均含

量为 ６ ．５５ mg／g ，RSD 为 ０ ．９１％ ，结果表明该方法

重复性良好 。

2 ．8 　 稳定性考察 　 取同一供试品溶液 ，分别在 ０ 、

１ 、２ 、４ 、８ 、１２ 、２４ h按“２ ．１”项下色谱条件进样 ，记录

葛根素峰面积值 ，其 RSD 为 ０ ．７６％ ，表明葛根素在

２４ h内稳定 。

2 ．9 　回收率考察 　 精密量取已知含量的降脂护肝

胶囊样品 ６ 份 （批号 １４０３０５ ，葛根素含量为

６ ．５９ mg／g） ，分别精密加入葛根素对照品储备液

１ ．０ ml ，按“２ ．２ ．２”项下方法制备供试品溶液 ，按

“２ ．１”项下色谱条件进样 ，按“２ ．５”项下的标准曲线

方程计算葛根素含量 ，求得回收率 ，结果见表 １ 。

表 1 　葛根素的加样回收率试验结果（n＝ ６）

加入量
（m／mg）

取样量
（m／g）

原有量
（m／mg）

实测量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回
收率
（％ ）

RSD
（％ ）

０ A．８０ ０ g．１２３ ５ ０ 骀．８１ １ .．６１ ９９ 妸．５２

０ A．８０ ０ g．１２０ ６ ０ 骀．７９ １ .．５７ ９６ 妸．９１

０ A．８０ ０ g．１２５ ０ ０ 骀．８２ １ .．６３ １００ 妸．７８
９９ 乙．８３ ２  ．２１

０ A．８０ ０ g．１２１ ８ ０ 骀．８０ １ .．６３ １０３ 妸．４２

０ A．８０ ０ g．１２０ ２ ０ 骀．７９ １ .．５８ ９８ 妸．４９

０ A．８０ ０ g．１２４ ６ ０ 骀．８２ １ .．６２ ９９ 妸．８６

2 ．10 　样品含量测定 　按“２ ．２ ．２”项下方法制备供

试品溶液 ，对 ５批降脂护肝胶囊进行葛根素的含量

测定 ，结果见表 ２ 。

　 　根据结果 ，可暂定降脂护肝胶囊中葛根素的含

量不得低于 ５ ．５ mg／g 。

０６２
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表 2 　样品中葛根素含量测定结果（珚x ± s ，n ＝ ３）

批号 含量（ωB ／mg · g － １ ）

１４０３０５ K６ 技．５９ ± ０ ．０８

１４０４１０ K６ 技．２３ ± ０ ．１１

１４０５２２ K５ 技．９０ ± ０ ．０５

１４０７２４ K６ 技．８５ ± ０ ．０９

１４０９１２ K６ 技．４４ ± ０ ．０７

3 　讨论

3 ．1 　葛根素的选择 　 降脂护肝胶囊为本院协定处

方 ，其中 ，山楂为君药 ，茵陈为臣药 ，决明子为佐药 ，

葛根与姜黄活血行气散瘀 ，同为使药 。葛根素是葛

根中的主要成分 ，具有扩张冠状动脉 、改善缺血心肌

的代谢 ；降低血液黏稠度 ，减慢心率 ，减少心肌耗氧

量 ；降血糖 ，降血脂 ，消除自由基和抗脂质过氧化 ；抗

动脉粥样硬化 ，改善脑循环 ，抑制血小板凝聚 ；解酒

等多种作用［５唱７］
，与降脂护肝胶囊的功效相符 。 枟中

华人民共和国药典枠对葛根药材也以葛根素作为质

控指标［８］
，其他含有葛根的中成药制剂也大多如

此［９唱１２］
。因此 ，葛根素可作为降脂护肝胶囊质量控

制的指标性成分 。

3 ．2 　提取条件的优化 　本研究以超声为提取方法 ，

对超声时间 、提取溶剂种类与浓度进行了考察 。分

别考察了同等溶剂条件下 ，超声 ３０ 、４５ 、６０ min的提
取效率 。结果表明 ，超声 ３０ min 的提取效率稍低 ，

而 ４５ min和 ６０ min的提取效率无统计学意义上的
差异 ，因此 ，确定超声时间为 ４５ min 。在枟中华人民

共和国药典枠中［８］以 ３０％ 乙醇来提取葛根素 ，我们

对比了 ３０％ 乙醇与 ３０％ 甲醇对葛根素的提取效率 ，

结果表明两者之间并无明显差异 ，因此选择了相对

易得的甲醇作为提取溶剂 。 对 １０％ 、３０％ 、５０％ 、

８０％ 、１００％ 甲醇的提取效率进行对比 ，发现提取效

率与甲醇浓度之间并无特定关联 ，５０％ 甲醇与

１００％ 甲醇提取效果最好 ，其次为 １０％ 甲醇与 ３０％

甲醇 ，８０％ 甲醇的提取效果最差 。这可能与葛根素

的结构有关 ，葛根素为碳唱碳苷结构的异黄酮衍生

物 ，脂溶性与水溶性均较差 ，有一定的特殊性 。另

外 ，所有浓度的甲醇提取液均产生絮状不溶物或沉

淀 ，但是除 １００％ 甲醇外 ，其余浓度甲醇提取液过滤

速度非常缓慢 ，这也是选择 １００％ 甲醇为提取溶剂

的另一个主要原因 。
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