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HPLC法测定黄豆苷元片中黄豆苷元的含量
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摘要: � 目的 建立测定黄豆苷元片中黄豆苷元含量的 HPLC 分析方法。方法 采用 Diamonsil C18为色谱

柱, 流动相: 甲醇�水 ( 65 � 35) , 检测波长: 249nm, 流速: 1� 0mL  min
�1
。结果 黄豆苷元在 0� 1643~

0�6573�g 范围内线性关系良好 ( r= 0� 9999) ; 样品的平均回收率为 99� 8% ( n= 6) ; RSD为 0� 68%。结论方
法简便、快速、准确、所测结果稳定、重现性好、专属性强, 可用于黄豆苷元片的含量测定。
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Determination of Daidzein in Daidzein Tablets by HPLC

Yang Junling, Li Jing1 and Feng Dongx ing1 ( Yuncheng Institute for Dr ug Contro l, Yuncheng 044000; � 1

Changzhi M edical Co llege)

ABSTRACT: � Objective A HPLC method fo r determ inat ion o f daidzein in Daidzein Tablets w as developed.

Methods Diamonsil C18 column w as used w ith methano l and w ater ( 65� 35) as mobile phase. T he detect ing

w avelength w as 249nm and the f low rate w as 1� 0mL  min
�1
. Results The linear range for daidzein w as

0� 1643~ 0� 6573�g ( r = 0� 9999) . T he average recovery w as 99� 8% ( n = 6 ) , and RSD was 0� 68%.

Conclusions The method is simple, rapide, accurate, reproducible and specif ic. It can be used fo r

determ inat ion of Daidzein T ablets.
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� � 黄豆苷元 (曾用名: 葛根素、葛根黄豆苷元)

是从野生葛根中提取的一种异黄酮类化合物
[ 1]
, 黄

豆苷元片的现行标准 [ 2]中的含量测定采用紫外分光

光度法。本文采用高效液相色谱法测定 [ 3]其含量,

该方法操作简单, 精密度良好, 结果准确可靠。

1 � 仪器与试药

LC�2010AHT 型高效液相色谱仪 ( 岛津 ) ,

SPD紫外检测器, LC Solution 工作站。AB204�S
电子天平, AB135�S 电子天平。黄豆苷元对照品
(中国 药品生物制品检定 所, 批 号: 100347�
200301) ; 黄豆苷元片 (山西澳迩药业有限公司,

批号: 20070702, 20070506, 20070615) ; 甲醇为

色谱纯; 水为超纯水 (临用新制)。

2 � 方法与结果

2� 1 � 色谱条件
色谱柱: Diamonsil C18 ( 4� 6mm ! 250mm, 5�m) ;

流动相: 甲醇�水( 65 � 35) , 流速 1� 0mL  min�1 ;

检测波长: 249nm; 柱温: 20 ∀ ; 进样量: 20�L。

理论塔板数按黄豆苷元峰计算不少于 2000, 黄豆

苷元峰与其他杂质峰的分离度大于 1� 5。
2� 2 � 溶液的制备
2� 2� 1 � 对照品溶液的制备

精密称取 黄豆苷元对照品 10� 27mg, 置

100mL 量瓶中, 加甲醇适量, 超声溶解, 用甲醇

稀释至刻度, 摇匀, 作为对照品贮备液。精密吸取

对照品贮备液 2mL, 置 50mL 量瓶中, 用流动相

稀释至刻度, 即得。

2� 2� 2 � 供试品溶液的制备
取本品 10 片, 精密称定, 研细, 精密称取适

量 (约相当于黄豆苷元 10mg) , 置 100mL 量瓶中,

加甲醇适量, 超声溶解, 用甲醇稀释至刻度, 摇匀。

精密吸取2mL 置 50mL 量瓶中, 加流动相稀释至刻
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度, 摇匀, 即得。

2� 3 � 线性关系考察
精密吸取上述对照品贮备液 2, 3, 5, 6, 7,

8mL, 分别置 25mL 量瓶中, 加流动相稀释至刻

度, 摇匀。分别精密吸取 20�L 注入液相色谱仪,

按上述色谱条件进样测定, 以对照品进样量 (�g )

为横坐标 ( X ) , 峰面积 ( A ) 为纵坐标进行线性

回归, 求得回归方程:

A= 6� 3720 ! 103X + 1� 9838 ! 103 � r= 0� 9999
结果表明, 黄豆苷元在 0� 1643~ 0� 6573�g 范围内
与峰面积呈良好的线性关系。

2� 4 � 精密度试验
精密吸取上述对照品溶液 20�L, 重复进样 8

次, 测得峰面积平均值为 1196660, RSD为 0� 41%。
2� 5 � 稳定性试验

精密吸取同一供试品溶液, 于 1, 2, 3, 4,

5, 6, 7h, 分别进样测定, 记录色谱图, 其峰面

积的平均值为 1040890, RSD为 0� 39%。表明供
试品溶液在 7h内稳定。

2� 6 � 重复性试验
取同一批号的样品(批号: 070702) 6 份, 按供试

品溶液的制备方法制备, 分别测定。6份样品黄豆苷

元的平均含量为标示量的97�9%, RSD为0�19%。
2� 7 � 空白试验

取对照品溶液、供试品溶液、空白溶液, 按色

谱条件各进样 20�L, 见图 1。从色谱图中可看出,

阴性样品无干扰。

图 1 � 黄豆苷元片 H PLC 色谱图

2� 8 � 加样回收率试验
精密称取已知含量的黄豆苷元片 (批号:

070615, 含量 996mg  g
�1
) 适量 (约含黄豆苷元

10mg) 6份, 分别置 100mL 的量瓶中, 加甲醇稀

释至刻度; 分别精密吸取 2mL, 置 50mL 量瓶中,

再精密加入黄豆苷元 ( 0� 098mg  mL�1 ) 对照品溶

液各 2mL, 按供试品溶液的制备方法制备, 测定,

计算回收率, 结果见表 1。

2� 9 � 样品的含量测定
照含量测定方法, 测定样品, 结果见表 2。

表 1� 回收率试验结果 ( n= 6)

供试品中黄豆

苷元的含量

( mg)

黄豆苷元

加入量

( m g)

实测总量

( mg)

回收率

( % )

平均回收率

( % )

RSD

( % )

0� 199 0�196 0� 394 99� 5
0� 198 0�196 0� 396 101� 0
0� 199 0�196 0� 395 100� 0 99� 8 0� 68
0� 199 0�196 0� 395 100� 0
0� 198 0�196 0� 393 99� 5
0� 198 0�196 0� 392 99� 0

� � � � � � � 表 2 � 含量测定结果 ( n= 2) � � � � %

样品批号 20070702 20070506 20070615

黄豆苷元含量 99� 6 99� 4 97� 2

3 � 讨论
3� 1 � 提取溶剂的选择

根据黄豆苷元易溶于甲醇, 微溶于热乙醇, 在

水中和三氯甲烷中几乎不溶的性质, 分别采用甲

醇、乙醇、乙腈提取等方法, 结果表明先用甲醇溶

解, 再用流动相提取的方法 [ 4�9]简便, 效果较好。

3� 2 � 检测波长的选择
用岛津 UV�2450紫外分光光度计, 在 200~

400nm的范围内作光谱扫描, 在 249nm 有一个最

大吸收峰, 故确定检测波长为 249nm。

3� 3 � 流动相的选择
经实验比较甲醇�水、乙腈�水系统, 结果表明

甲醇�水系统的效果较好。对以下配制比例的测定
效果进行考察: (1) 80�20; ( 2) 60�40; ( 3) 65�
35; ( 4) 70 � 30。实验结果按比例 ( 3) 所得色谱

图测定效果好, 无干扰且保留时间适当。
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