
!论!!著!

_E5D法测定益心酮片中四种黄酮类成分的含量

于!淼!原!源

!!!摘要"!目的!建立高效液相色谱法"_E5D#同时测定益心酮片中牡荆素鼠李糖苷*牡荆素葡萄糖苷*牡荆素*金丝桃苷

四种成分的含量$ 方法!采用 =_<=;<ZHD>ED;55E%U D"B >j#12 33cPLM 33色谱柱&流动相为四氢呋喃@乙酸@水@甲醇@

乙腈"ABdPd"1#dAdA#&流速为 "L2 3543&*&柱温)#1 b&检测波长)AA2 *3$ 结果!牡荆素鼠李糖苷*牡荆素葡萄糖苷*牡荆素*

金丝桃苷的线性范围分别为 "2L"" W#2"L2#

!

:435"9q2LKKKJ#%JLK# W"1BLP#

!

:435"9q2LKKKM#%PL2# WB2LP#

!

:435"9q

2LKKK1#%ML#B W"#1gM"

!

:435"9q2LKKK1#%范围内线性关系良好*精密度*重现性*回收率均符合要求$ 结论!该方法快速*

准确*重现性好可用于本品的质量控制$

!!!关键词"!高效液相色谱法&益心酮片&牡荆素鼠李糖苷&牡荆素葡萄糖苷&牡荆素&金丝桃苷

!!!中图分类号"!I#BM!!!文献标志码"!>!!+,&$"2LAKMK4NL&77*L"MJ#@#J"OL#2"1L2#L2"P!

O&(&23#'"(#,',FF,)2F%"9,',#+#'52&+#&'(*#'!"#"$%&$' ("7%&(*7. IHP<

J#E,%/% J#*+J2%&6!478%9:;7&:/<IA%9;%C?% B1 )/=8,:%>/<I!*% BA%&'A%,#22PAA% @A,&%
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!!山楂叶为蔷薇科植物山里红"@9%:%7'2=8,&&%:0

,<,D% S'76F%96;%1/9#或山楂 "@9%:%7'2=8,&&%:,<,D%

S'7#的干燥叶%含有多种化学成分%包括黄酮和三

萜两大类%如槲皮素*牡荆素*牡荆素鼠李糖苷*山奈

酚*金丝桃苷*熊果酸'"@#(等%其中黄酮是山楂叶酮生

理活性的主要成分$ 山楂叶提取物在医治心脑血管

疾病方面应用广泛%具有抗血栓'A(

*调脂'P(

*抗心肌

缺血'1(

*抗动脉粥样硬化'M(等活性$

益心酮片是以山楂叶提取物为原料制成的中成

药制剂%收载于0中国药典1#2"2 年版一部'"(

%具有

活血化瘀*宣通血脉的功效$ 研究表明%黄酮类化合

物是山楂叶中的主要活性成分%包括牡荆素鼠李糖

苷*牡荆素葡萄糖苷*牡荆素*芦丁*槲皮素*金丝桃

苷等$ 本试验采用高效液相色谱法"_E5D#同时测

定益心酮片中牡荆素鼠李糖苷*牡荆素葡萄糖苷*牡

作者单位$ #2221# 上海%解放军 B1 医院药剂科

通讯作者$ 原!源%;@3%&().F%*.F%* f.F%*9%,"##Y"MAL',3

荆素*金丝桃苷四种成分的含量%操作简便%方法可

靠%可作为益心酮片的质量控制指标$

?@仪器与试药

>:&()*0@""22 高效液相色谱仪"美国 >:&()*0公

司#%[=1#22_超声波清洗器"上海科导超声仪器有

限公司#%$E#""Z电子天平"德国 =%80,8&F7公司#%

C&((&.j12 7E纯水系统"美国C&((&?,8公司#$

牡荆素鼠李糖苷对照品""""MMB@#22P2"#*金丝

桃苷对照品 " """1#"@#22A2A #* 牡荆素对照品

""""MBJ@#2212"#均购自中国药品生物制品检定所&

牡荆素葡萄糖苷"自制%纯度大于 KBV#&乙腈*四氢

呋喃均为色谱纯&其余试剂均为分析纯$

益心酮片均为市售品"k" 批号 ""2K#"%k# 批

号 """"21%kA 批号 """"2B%kP 批号 "#2#"K%k1 批

号 "#2##1%kM 批号 "#2A2J#%由太极集团浙江东方

制药有限公司提供$

!J1"!东南国防医药 #2"1 年 A 月第 "J 卷第 # 期!C&(&0%8.C)+&'%(̀,F8*%(,T=,F0/)%70D/&*%%a,(L"J%G,L#%C%8L#2"1



A@方@法

AL?@色谱条件@色谱柱)=_<=;<ZHD>ED;55E%U

D"B >j#12 cPLM 33%1

!

3&流动相)四氢呋喃@乙

酸@水@甲醇@乙腈"ABdPd"1#dAdA#&流速)"L2 354

3&*&柱温)#1 b&检测波长)AA2 *3&理论板数按牡

荆素鼠李糖苷计不得少于 A222%色谱图见图 "$

>

$

>)混合对照品溶液&$)益心酮片&")牡荆素葡萄糖苷&

#)牡荆素鼠李糖苷&A)牡荆素&P)金丝桃苷

横坐标为保留时间"3&*#%纵坐标为色谱峰响应"3>n#

图 "!益心酮片的_E5D色谱图

ALA@溶液的制备@精密称取牡荆素葡萄糖苷*牡荆

素鼠李糖苷*牡荆素*金丝桃苷对照品 JLK#*"2L"2*

PL2#*ML#B 3:%置 "2 35量瓶中%加甲醇溶解并定容

至刻度%制备成 2LJK#*"L2"*2LP2#*2LM#B 3:435

的对照品母液$ 精密吸取上述对照品溶液各 " 35%

分别置 1 35量瓶中%加甲醇定容至刻度%摇匀%即得

P 个成分的混合对照品溶液%然后依次用甲醇逐级

稀释%即得系列浓度的混合对照品溶液%置于 P b冰

箱保存$

取样品 #2 片%除去包衣%精密称定%研细%取约

2L1 :%置 12 35量瓶中%加 M2V乙醇溶液 P2 35%超

声处理"功率 #12 6%频率 12 U_X#A2 3&*%放冷%用

M2V乙醇稀释至刻度%摇匀%离心%滤过%取续滤液%

即得检测样品液$

B@结@果

BL?@线性关系考察@分别将+#L#,项下制备的不

同浓度的系列对照品溶液按+#L",项下色谱条件依

次连续进样%分别重复 A 次%以对照品溶液浓度".%

!

:435#对峰面积"J#进行线性回归%呈良好的线性

关系%见表 "$

BLA@精密度实验@取+#L#,项下制备的混合对照

品溶液在 " +以内连续进样 M 次%根据所得峰面积

分别考察精密度$ 结果 P 个指标性成分的精密度

"I=Z#均fAV%表明方法的精密度良好$

BLB@定量限和检测限@考察将 P 个对照品溶液以

此进行稀释%以信噪比 "2d" 时%确定其最低定量限&

以信噪比 Ad" 时%确定其最低检测限$ P 个指标性

成分的最低定量限和最低检测限见表 "$

BLC@稳定性实验@取制备的益心酮片样品溶液%分

别在 2*#*P*M*B*"#*#P / 测定 P 个成分的峰面积%

考察其稳定性$ 结果 P 个成分峰面积的 I=Z分别

为 #LM1V*"L1KV*#LJJV*#LP#V%表明供试品溶

液在 #P /内稳定$

BLD@重复性实验@精密称取同一批样品"k"# 1

份%分别按供试品溶液制备方法制备%测定样品中各

成分的含量%牡荆素葡萄糖苷*牡荆素鼠李糖苷*牡

荆素*金丝桃苷含量 I=Z分别为 "LA"V*2LK1V*

"gPBV*"LK"V$ 表明方法重现性较好$

BLE@加样回收率实验@精密称取已知各成分含量

的供试品"k"#约 2L#1 :%精密加入一定量的牡荆素

葡萄糖苷*牡荆素鼠李糖苷*牡荆素*金丝桃苷对照

品%平行试验 1 次%按+#L",项下方法制备%测定

相应峰面积%计算含量和回收率%结果见表 # W表 1$

据0药典1规定的方法%同一个浓度%做 1 WM 份

样本$

BLQ@样品测定@按+#L#,项下方法制备不同批次

的益心酮片样品溶液%按+#L",项下色谱条件进样

分析计算样品含量%结果见表 M$

表 "!P 个黄酮成分的线性关系'5HZ和5Hj值

成分 回归方程 线性范围"

!

:435# 9 最低检测限"*:# 最低定量限"*:#

牡荆素葡萄糖苷 Jq"1PJLP.p"L"22K JLK# W"1BLP# 2LKKKM PLB "JL"

牡荆素鼠李糖苷 Jq"12KL#.m#L2BMP "2L"" W#2"L2# 2LKKKJ 1L" "JL1

牡荆素 Jq"A#JLM.p"LJ1B# PL2# WB2LP# 2LKKK1 PL# "1L#

金丝桃苷 JqKBJLP.m#L"#"A ML#B W"#1LM" 2LKKK1 1LB #2LB

!B1"! 东南国防医药 #2"1 年 A 月第 "J 卷第 # 期!C&(&0%8.C)+&'%(̀,F8*%(,T=,F0/)%70D/&*%%a,(L"J%G,L#%C%8L#2"1



表 #!牡荆素葡萄糖苷的加样回收率试验结果

取样量":# 样品含量"3:# 加入量"3:# 测得量"3:# 回收率"V# 平均回收率"V# I=Z"V#

2L#1"" #L1BJA #LM2PB 1L"KMM "22L"J

2L#PKB #L1JAK #LM2PB 1L##A" "2"LJ2

2L#1#A #L1KKJ #LM2PB 1L#J1" "2#LJ" "2"LPP "L2J

2L#PMM #L1P"" #LM2PB 1L#2"B "2#L"1

2L#12B #L1BP# #LM2PB 1L#2"J "22LPK

表 A!牡荆素鼠李糖苷的加样回收率试验结果

取样量":# 样品含量"3:# 加入量"3:# 测得量"3:# 回收率"V# 平均回收率"V# I=Z"V#

2L#1"" JLA1## JLA21M "PLM#BB KKLM"

2L#PKB JLA"P" JLA21M "PL1JMK KKLP"

2L#1#A JLABJA JLA21M "PLMK11 "22L2P KKLA2 2LM1

2L#PMM JL##2P JLA21M "PLPMA" KKL"P

2L#12B JLAPAP JLA21M "PL1#AK KBL#K

表 P!牡荆素的加样回收率试验结果

取样量":# 样品含量"3:# 加入量"3:# 测得量"3:# 回收率"V# 平均回收率"V# I=Z"V#

2L#1"" 2LPK"" 2LPKJM 2LKK2A "22LA1

2L#PKB 2LPBBP 2LPKJM 2LKK"" "2"L2#

2L#1#A 2LPKAA 2LPKJM "L2"## "2PL#B "2"LK" "LM#

2L#PMM 2LPB## 2LPKJM 2LKKP1 "2#LKM

2L#12B 2LPK2P 2LPKJM 2LKK#1 "22LK"

表 1!金丝桃苷的加样回收率试验结果

取样量":# 样品含量"3:# 加入量"3:# 测得量"3:# 回收率"V# 平均回收率"V# I=Z"V#

2L#1"" 2LJMKB 2LJJ"# "L1PJK "22LK2

2L#PKB 2LJM1B 2LJJ"# "L1AKM "22LAP

2L#1#A 2LJJA1 2LJJ"# "L11AB "2"L"K "22LM# "LJK

2L#PMM 2LJ1M 2LJJ"# "L1"2M KJLB1

2L#12B 2LJMBK 2LJJ"# "L1M"J "2#LB"

表 M!益心酮片中 P 个黄酮的含量测定结果(& qA)

编号 牡荆素葡萄糖苷"3:4片# 牡荆素鼠李糖苷"3:4片# 牡荆素"3:4片# 金丝桃苷"3:4片# 总量"3:4片#

k" "L2A" e2L2#1 #LK#B e2L2JK 2L"KM e2L221 2LA2J e2L2"" PLPM#

k# "L"AA e2L2"K ALP1" e2L2J# 2L#2B e2L221 2LP#K e2L22K 1L##"

kA 2LKBB e2L2"M #LK2A e2L2MA 2L"BJ e2L22P 2LA2A e2L2"" PLAB"

kP "L#BK e2L2#" ALBJ# e2L21B 2L#PM e2L22P 2LM"1 e2L2"# ML2##

k1 "L#11 e2L2"B ALMKM e2L2P" 2L#11 e2L22A 2LM2J e2L22K 1LB"A

kM 2LBM1 e2L2"M AL22J e2L21B 2L#2J e2L22P 2LABJ e2L2"2 PLPMA

!!本实验采用超声提取方法%分别考察了水*不同

体积分数的甲醇*乙醇等溶媒$ 结果表明体积分数

为 M2V的乙醇提取效率最高$

C@讨@论

通过对 P 个对照品进行紫外吸收光谱的扫描%

可知 P 种成分分别在 #B2*AA2 *3处有最大吸收%考

虑到 P 个组分要在一个色谱系统中同时检出又要使

样品中各个成分有较大的响应值%参阅有关文

献'#@P%J@B(

$ 选择 AA2 *3作为检测波长%在该波长处

1 个组分均有较强吸收%干扰少%且分离效果良好$

稳定性实验说明%样品在 #P / 内测定峰面积%

其稳定性良好$ P 个成分峰面积的 I=Z分别为

#gM1V*"L1KV*#LJJV*#LP#V$ 重复性实验说明%

牡荆素葡萄糖苷*牡荆素鼠李糖苷*牡荆素*金丝

"下转第 "M1 页#
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感染出现仍可出现异物反应招致手术失败$

+

吊带

植入组织纤维化固定时间在 A 个月以上'1(

%此时方

能受力并充分发挥对中段尿道的+吊床,作用%故术

后应避免过早负重用力和性生活'#(

$ 本组 # 例随访

结果为无效%均与术后早期参加体力劳动有关$

总之%从QaQ发展而来的 QHQ手术%吊带从闭

孔途径会阴组织间隙悬吊尿道中段%治疗女性 =n<

具有微创简便*安全高效的特点$
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力性尿失禁两种术式的解剖学对比研究' (̀L临床泌尿外科杂
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桃苷含量 I=Z分别为 "LA"V*2LK1V*"LPBV*

"gK"V%表明本方法重现性较好$

0中国药典1#2"2年版一部'K(收载了益心酮片及

其原料山楂叶提取物%两者质量控制的指标成分均为

金丝桃苷%药典规定山楂叶提取物中的含量限度仅为

2LPV%非专属性成分%而牡荆素鼠李糖苷的含量显著

高于金丝桃苷%且为专属性成分'#@A%"2(

$ 本研究结果

显示%牡荆素葡萄糖苷*牡荆素鼠李糖苷*牡荆素*金

丝桃 苷 其 回 收 率 分 别 为 "2"LPPV* KKgA2V*

"2"gK"V和 "22LM#V%I=Z分别为 "L2J*2LM1*"LM#

和 "LJK$ 本研究的结果同样显示牡荆素鼠李糖苷

的含量显著高于金丝桃苷%且牡荆素鼠李糖苷与山

楂叶的功效作用相一致%是山楂叶中重要的药理活

性成分'1@M%""@"#(

$ 因此%我们认为选择金丝桃苷作为

益心酮片质量控制的指标成分有待商榷%而牡荆素

鼠李糖苷更适宜作为益心酮片的质量控制指标$
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