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!"#$ 法测定制首乌药材中羟芪衍生物的含量
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摘要 采用高效液相色谱法测定制首乌药材中&，*，(，+’, 四羟基二苯乙烯 , & , - ,!, . , 葡萄糖苷的含

量。./01234/5 $%6色谱柱（("1，+78 9 &(’11），流动相：乙腈 , 甲醇 , 水（%’ : &’ : )’），流速：%7(15·

1/3, %，检测波长：*&’31。结果&，*，(，+’, 四羟基二苯乙烯 , & , - ,!, . , 葡萄糖苷在 ’7’&(* ; ’7*(+&"<
范围内线性关系良好；平均回收率为 ==7*+>，!"# 为 ’7+=>。方法简便、快速，灵敏度高。
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8$":($(#( 2- 78 , ;8<=
#/A BA3，CD03< B23<EA03%，CD03< #03F23< 03G CD03< .23<&（.HI0JF1H3F 2K "D0J10LHAF/L05 @305M4/4，NLD225 2K
"D0J10LHAF/L05 NL/H3LH4，!HOH/ PHG/L05 Q3/RHJ4/FM，ND/S/0TDA03<，’(’’%)；% U34F/FAFH K2J .JA< $23FJ25 2K ND/S/0TDA03<
$/FM；& !HOH/ "J2R/3L/05 U34F/FAFH K2J .JA< $23FJ25）
>?@+7>=+ @3 ?" , !"#$ 1HFD2G V04 H4F0O5/4DHG K2J FDH GHFHJ1/30F/23 2K &，*，(，+’, FHFJ0DMGJ2WM4F/5OH3H , & , -
,!, . , <5AL24/GH /3 ?0G/W "25M<23/ PA5F/K52J/ "JHI0J0F0 X YDH L25A13 V04 ./01234/5 $%6（("1，+78 9 &(’11）X YDH
12O/5H ID04H V04 0LHF23/FJ/5H , 1HFD0325 , V0FHJ（%’ : &’ : )’），03G FDH K52V J0FH V04 %7(15·1/3, % X YDH GHFHLF/23
V0RH5H3<FD /4 *&’31X YDH 5/3H0J/FM V04 /3 FDH J03<H 2K ’7’&(* ; ’7*(+&"<X YDH 0RHJ0<H JHL2RHJM V04 ==7*+> 03G
!"# V04 ’7+=> X YDH 1HFD2G V04 4/1I5H，IJHL/4H 03G JHIJ2GAL/O5H X
ABC D37!@ ?" , !"#$；&，*，(，+’, FHFJ0DMGJ2WM4F/5OH3H , & , - ,!, . , <5AL24/GH；?0G/W "25M<23/ PA5F/K52J/
"JHI0J0F0 X

何首乌为历代防老抗衰的常用中药，有生首乌

与制首乌之分，制首乌温补不燥，长期服用安全，

具有防老抗衰及防治动脉粥样硬化、高血压、糖尿病

等中老年疾病的作用［%］。

据文献报道［&］，首乌中的特征成分 &，*，(，

+’ , 四羟基二苯乙烯 , & , - ,!, . , 葡萄糖苷含

量较高，且为抗衰老、降血脂药理药效的活性成分。

作者参照《中国药典》&’’’ 年版何首乌项下的有关

内容，对制首乌的含量测定方法进行了研究，采用

高效液相色谱法测定其所含有效成分 &，*，(，+’

, 四羟基二苯乙烯 , & , - ,!, . , 葡萄糖苷的含

量，为制首乌的质量控制提供了理论依据。

E 仪器与试药

仪器：美国 NNU 高效液相色谱仪；NNU(’’ 型紫

外检测器；@304F2J 色谱数据处理软件。

试药：&，*，(，+’ , 四羟基二苯乙烯 , & , -
,!, . , 葡萄糖苷对照品（中国药品生物制品检

定所）；制首乌药材 %’ 批（河北制药集团）。

乙腈、甲醇为色谱纯，乙醇等为分析纯，水为

去离子水。

F 实验方法

FGE 色谱条件 色谱柱：./01234/5 $%6（("1，+78
9 &(’11），流动相：乙腈 , 甲醇 , 水（%’ :&’ :)’），

流速：%7(15·1/3, %，检测波长：*&’31；进样量：

%’"5。
FGF 对照品溶液的制备 精密称取 F，*，(，+’

, 四羟基二苯乙烯 , & , - ,!, . , 葡萄糖苷对照

品适量，加稀乙醇制成每 %15 含 ’7%81< 的溶液；

精密量取上液 &15，置 %’15 量瓶中，加稀乙醇至刻

度，摇匀，作为对照品溶液。
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!"# 供试品溶液的制备 取本品粉末（过四号筛）

!"#$%，精密称定，置锥形瓶中，精密加入稀乙醇

&’()，称定重量，加热回流 *! 分钟，放冷，再称

定重量，用稀乙醇补足减失的重量，摇匀，上清液

用微 孔 滤 膜（!"+’!(）滤 过；精 密 量 取 续 滤 液

&()，置 #!() 量瓶中，加稀乙醇至刻度，摇匀，作

为供试品溶液。分别精密吸取对照品溶液、供试品

溶液各 #!!)，注入液相色谱仪，按上述色谱条件测

定，色谱图见图。

,-./ 色谱图

0" 对照品溶液；1" 制首乌药材

!"$ 线性关系及标准曲线 精密称取对照品适量，

加稀乙醇溶解并稀释制成 !"#!#&(%·()2 #的对照品

溶液，并稀释至 !"!&’*(%·()2 #作为对照品溶液。

取 #，&，+，$，3，#!，#&，#+!) 进样，以上述色

谱条件测定峰面积值，以进样量（!%）为横坐标

（4），以峰面积值为纵坐标（5）进行线性回归，

其回归方程为：5 6 2 *"*37 8 #!* 9 #"** 8 #!$4，:
6 !"7777。结果表明 &，*，’，+’ 2 四羟基二苯乙

烯 2 & 2 ; 2"2 < 2 葡萄糖苷在 !"!&’* = !"*’+&!%
范围内，线性关系良好。

!"% 最低检出限 在信噪比 > ? @ 6 * 时，最低检测

限为 *"!A%。
!"& 样品重复性考察 取同一批号样品 % 份，按

“&"*”项下的内容制备供试品溶液，并按上述色谱

条 件 测 定 含 量， 平 均 含 量 为 *"++B， !"# 为

&"!*B。

!"’ 稳定性试验 取供试品溶液分别放置 (，#，

*，’，C，#& 小时，精密进样 #!!)，按上述色谱条

件测定峰面积，!"# 为 #"*+B，表明供试品在 #&
小时内稳定。

!") 加样回收率测定 取已测定含量的同一样品

# 份，每一份平行称取 * 次，分别加入对照品溶液

（#"$$’+(%·()2 #），照“&"*”项下依法测定，见表 #。

表 # 加样回收率试验结果

样品中的

苷量（(%）

加入对照

品量（(%）

测得量

（(%）

回收率

（B）

平均值

（B）

!"#
（B）

&"&#** ’"’# 73"73
&"&#C3 *"**!3 ’"’+ 77"C+
&"&&&7 ’"’* 77"&7
&"C$$# ’"++ #!!"*’
&"C$’# &"$$+$ ’"+! 73"33 77"*+ !"+7
&"C’7$ ’"+# 77"+C
*"*!+’ ’"’& 77"&3
*"*!C& &"&*#$ ’"’# 73"C#
*"*##* ’"’* 77"+&

!"* 样品含量测定 采用上述方法，对 #! 批不同

产地来源的制首乌药材中 &，*，’，+’ 2 四羟基

二苯乙烯 2 & 2 ; 2"2 < 2 葡萄糖苷含量进行了测

定，结果见表 &。

表 & #! 批不同产地制首乌含量测定结果

产地 河南 广西 四川灌县 湖南 河南信阳

含量（B） *"++ !"!$ !"#+ &"’$ !"#3
产地 广西玉林 四川 浙江 广东 广西

含量（B） #"$C #"’# !"C& !"+7 !"!+

# 讨论

#"+ 系统适用性试验 采用文中方法 ，理论塔板

数：@ D &!!!；拖尾因子：E 6 #"&。检测过程中系统稳

定。

#"! 流动相系统 曾试验了 !%B、*!B、*’B、+!B
甲醇；#’B、&!B、&’B、*!B乙腈等系统，发现色谱

峰分离不好，有拖尾现象。后又尝试不同比例的乙

腈 2 甲醇 2 水系统，如 #! F &! F C!，#’ F #! F C’，&’ F #! F
$’ 等等，结果以乙醇 2 甲醇 2 水：#! F &! F C! 系统，&，

*，’，+’2 四羟基二苯乙烯 2 & 2 ; 2"2 < 2 葡萄糖

苷色谱峰达到满意分离。

#"# 药材前处理 据文献报导［*，+］，生首乌药材粉

碎，过四号筛样品测定结果均匀性良好，建议制首乌

药材粉碎后过四号筛再取样。

#"$ 对照品的配制 据文献报道［*，+］，&，*，’，+’2 四羟

基二苯乙烯 2 & 2 ; 2"2 < 2 葡萄糖苷对光不稳定，

建议对照品溶液应临用前配制，以减小试验误差。
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