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率偏小，故本实验采用直接读取体积的方法计算剩

余药量，该方法误差小于2％。

由于口服姜黄素吸收进入体内存在生物转化

(与葡萄糖醛酸、硫酸结合，还原为四氢姜黄素和六

氢姜黄素)，血中原型药物浓度极低(小于

2 ng／mL)C11]，而其代谢产物种类较多，且许多代谢

产物无法测定，故无法采用测定血药浓度的方法计

算姜黄素的生物利用度。本实验通过测定胃肠道及

粪便中未被吸收的姜黄素直接推算姜黄素的吸收

量，方法直接、简单，结果较准确地反映了药物的吸

．收情况[1 2。。

大鼠小肠吸收动力学试验比较了姜黄素微乳与

胶束溶液的吸收特性，由表观吸收速率常数可知微

乳与胶束相比能更好的促进药物的吸收。可能是由

于微乳表面张力较低，更易于通过胃肠壁的水化层，

使药物能直接和胃肠上皮细胞接触，促进药物的吸

收[13。。小鼠体内吸收试验结果证明，姜黄素自微乳

化浓缩液的吸收率比姜黄素提高了1．5倍，显著增

加姜黄素的口服吸收，显示了微乳作为难溶性药物

口服给药载体的优越性。
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决明子饮片的HPLC指纹图谱研究

张萍，陈建伟。

(南京中医药大学，江苏南京210046)

摘要：目的建立决明子饮片的HPLC指纹图谱鉴定方法。方法 采用RP—HPLC法，梯度洗脱，研究决明子饮

片的指纹图谱，并作相似度比较分析。结果初步建立了决明子饮片的指纹图谱。结论采用HPLC指纹图谱法可

作为决明子饮片的一项质控指标。
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Abstract：Objective To establish HPLC fingerprint for the identification of Semen Cassiae．Methods

Chromatographic fingerprint of Semen Cassiae was investigated by RP-HPLC and the gradient elution mode

was applied to chromatographic separation．Data were analysed by fingerprint similarity evaluation

software to compare the similarity of the samples．Results The HPLC fingerprint of Semen Cassiae was

established preliminarily．Conclusion HPLC Fingerprint method is repeatable and can be used in quality

control of Semen Cassiae．

Key words：Semen Cassiae；fingerprint；HPLC

决明子为豆科植物决明Cassia obtusifolia L．

或小决明C．tora L．的干燥成熟种子。具有清肝明

目，润肠通便之效。用于目赤涩痛，羞明多泪，头痛眩

晕，目暗不明，大便秘结。决明子中含蒽醌类、萘骈吡

喃酮类、脂肪酸类、氨基酸和无机元素等，主要成分

为蒽醌类，其中大黄酚为主要活性成分[1’2]。本实验

采用高效液相色谱法对决明子指纹图谱的构建进行

了研究，为决明子的药材鉴别、质量评价以及质量标

准的制定提供新的依据。

1仪器与试药

Agilent 1100液相色谱仪(自动进样器)，DAD

检测器；KQ一500DE型医用数控超声波清洗器(昆

山市超声仪器有限公司)；HH—S恒温水浴锅(江苏

国胜实验仪器厂)；FA一1004电子分析天平(上海

天平仪器厂)；LIBROR AEL--40SM电子分析天平

(Shimadzu)。
、

甲醇(分析纯和色谱纯)，丙酮、磷酸(分析纯)，

水为娃哈哈纯净水，大黄酚对照品(批号110796—

200309)、大黄素对照品(批号110756—200110)、芦

荟大黄素对照品(批号795—9301)、大黄酸对照品

(批号0757—9703)、大黄素甲醚对照品(批号758—

9301)均由中国药品生物制品检定所提供。

共收集到了10个样品，经本校中药鉴定教研室

陈建伟教授鉴定为决明C．obtusifolia L．的干燥成

熟种子，分别产自河南洛阳、河南禹州、安徽太和、安

徽毫州和陕西西安，见表1。

农1样品来源

Table 1 Source of samples

2方法与结果

2．1对照品溶液的制备：取大黄酚、大黄素、芦荟大

黄素、大黄酸和大黄素甲醚对照品适量，分别用甲醇

溶解制成15 pg／mL的对照溶液和相应的混合溶

液，作为参照物。

2．2供试品溶液的制备：称取决明子饮片粉末(过

20目筛)0．5 g，加入丙酮一水(1 t 1)超声提取3次

(50 Hz、30℃)，每次50 mL、30 min，滤过，滤液蒸

干溶剂，残渣用甲醇一水(1：1)定容至10 mL，0．45

gm滤膜滤过，滤液作为供试品溶液。

2．3色谱条件：色谱柱为Lichrospher C。。柱(250

mm×4．6 mm，5弘m)(江苏汉邦科技有限公司)；流

动相为甲醇(A)一0．1％磷酸水溶液(B)梯度洗脱，

O～10 min，15％A，10～25 min，35％A，25～35

min，50％A，35～50 min，55％A，50～70 min，65％

A，70 min以后，95％A；体积流量：0．8 mL／min；柱

温：30℃；检测波长：280 nm；分析时间：85 min；参

照物及供试品溶液进样量均为20 pL。

2．4方法学考察

2．4．1稳定性试验：取决明子饮片(jmz—ly一1，河南

洛阳产)供试品溶液，分别于0、1．5、3、5、6．5、13、

18、24 h进行检测，考察色谱峰相对峰面积的一致

性。结果表明各共有峰相对峰面积基本一致，RSD

为0．63％～1．47％，供试品溶液24 h内稳定，符合

指纹图谱的要求。

2．4．2精密度试验：取决明子饮片(jmz—ly-1，河南

洛阳产)供试品溶液，连续进样5次，检测指纹图谱。

结果表明各共有峰相对峰面积基本一致，RSD为

0．56％～1．37％，符合指纹图谱的要求。

2．4．3，重现性试验：取决明子饮片(jmz—ly-1，河南

洛阳产)按供试品溶液的制备方法分别制备5份供

试品溶液，检测指纹图谱。结果各共有峰相对峰面积

基本一致，RSD为0．42％～1．70％，符合指纹图谱

的要求。

2．5指纹图谱的建立：取供试品溶液适量注入液相

色谱仪，按选定的测定条件进行检测。同一上述实验

条件下测定所有样品的HPLC色谱图，见图1。
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0．oo 12．32 24．63 38．95 49．27 61．58 73．90 86．2l

t／mm

图1 10批样品的HPLC指纹图谱

Fig．1 HPLC Fingerprints for ten batches of samples

2．6指纹图谱分析与评价

2．6．2共有指纹峰面积比：以30 min处的色谱峰

为自身参照峰，计算各共有指纹峰峰面积的相对比

值，计算结果见表3。按照《中药注射剂指纹图谱研

究的技术要求》要求，对单峰面积超过总峰面积

10％以上的峰进行面积标定，超过总峰面积10％的

是S峰(￡R为1 rain)。另外15号峰为大黄酚峰(缘为

2．306 min)。

2．6．3相似度评价：将数据导人《中药色谱指纹图

谱相似度评价系统》(2004A版)，经选峰。设定匹配

模板，将谱峰自动匹配；然后设定标准模板，进行谱

峰差异性评价和整体相似性评价，得出决明子指纹

图谱的共有模式见图2，相似度计算结果见表4。

2．6．1 共有指纹峰的标定：对10批样品进行测

定，经比较样品的色谱图和计算相对保留时间，其中

有16个峰是共有的，确定为共有指纹峰。研究中发
。

现，芦荟大黄素在55 min出峰，大黄酸在61 min出

峰，大黄素在67 min出峰，大黄酚在69 min出峰，

大黄素甲醚在72 min出峰。以30 min处的色谱峰

为自身参照峰，计算各共有指纹峰相对保留时间的

比值，计算结果见表2。

t／mm

8一芦荟大黄素 10一大黄酸 14一大黄素

15一大黄酚16一大黄素甲醚

8-aloeemodin lO-rhein 14一emodin

15--chrysophanol 16—-physcion

图2对照指纹图谱

Fig·2 Reference fingerprint

表2 10批样品共有峰相对保留时间

Table 2 Relative retention times of common peaks for ten batches of samples

15号-
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

表3 10批样品共有峰相对峰面积

Table 3 Relative areas of common peaks for ten batches of samples
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裹4 10批样品相似度评价结果

Table 4 Similarities for ten batches of sampl船

样品 相似度 样品 相似度

1 0．994 6 0．992

2 0．995 7 0．986

3 0．992 8 0．992

4 0．908 9 0．987

5 0．980 10 0．988

3讨论

本实验对供试品溶液的制备、色谱条件进行了

优化选择。通过对不同提取溶剂、提取方法进行实验

比较，拟定上述供试品的制备方法，所得指纹图谱出

峰数较多。经比较，甲醇和0．1％磷酸水溶液一起组

成流动相进行梯度洗脱分离效果较好，能较好地使

样品中各色谱峰分离且出峰最多。分析时间85

min，样品170 min图谱显示85 min后无特征峰出

现，故定分析时间为85 min。取决明子各供试品溶

液，进样20弘L，进行200---800 nm的全波长全梯度

扫描，并对各波长下的色谱图进行分析比较。结果表

明，在280 nm下，各峰分离良好，特征峰明显且峰

型较好，因此选定280 am为指纹图谱测定波长。

不同产地决明子饮片的比较10批决明子样品

指纹图谱中主要峰群的整体图貌基本一致，虽然不

同产地样品中各成分含量的相对比值有较大的差

别，但相似度计算结果表明，10批样品种内相似度

除河南禹州决明子(相似度0．908)外，其余均在

0．98以上。比较河南禹州决明子与10批决明子样

品对照模版的指纹图谱可知，前者大黄酚(15号峰)

的色谱峰面积明显低于后者，而后者11、12、13号峰

的峰面积明显大于前者，导致了它们相似度的差别。

本实验对决明子HPLC指纹图谱的构建进行

了探讨，可为决明子饮片的品质评价、质量标准的制

定提供科学依据。
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定量测定与特定指纹图谱分析相结合方法

用于抗脑衰胶囊制剂质量评价

王凤玲，韩淑珍，王 勇，袁博，冯 莉

(天津商学院生物技术与食品科学学院测试中心，天津300134)

摘 要：目的 建立抗脑衰胶囊色谱指纹图谱，并对关键成分进行测定，作为抗脑衰胶囊制剂质量评价的依据。方

法采用HPLC法。色谱条件；Kromasil ODS C-8柱(250 mm×4．6 mm，5弘m)，甲醇一0．6％醋酸水溶液系统梯度

洗脱，体积流量0．9 mL／min，检测波长280 am，柱温25℃。采用标准曲线法对其中葛根素、黄芩苷、芍药苷进行测

定。结果指纹图谱中28个共有吸收峰为抗脑衰胶囊内在物质的指纹特征，方法学考察的精密度、稳定性、重现性

试验较好。不同批次抗脑衰胶囊指纹图谱的相似度评价和指标成分有差异。结论定量测定与特定指纹图谱分析

相结合方法可作为评价抗脑衰胶囊制剂质量的标准。

关键词：抗脑衰胶囊；指纹图谱；质量标准；相似度
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Combination of quantitative analysis with fingerprint study used

for quality evaluating of Kangnaoshuai Capsula

WANG Feng—ling，HAN Shu—zhen，WANG Yong，YUAN Bo，FENG Li

(Test Center，College of Biotechnology and Food Science，Tianjin Univercity of Commerce，Tianjin 300134，China)

Abstract：Objective To establish chromatographic fingerprint and quantitative analysis of

Kangnaoshuai Capsula by HPLC method for evaluating the quality of the preparation．Methods The

optimal HPLC condition for Kangnaoshuai Capsula：ODS C18 column(250 mm X 4．6 mm，5弘m)，the

mobile phase was composed of methanol and 0．6％acetic acid with a linear gradient elution，the flow rate

was 0．9 mL／min with DAD detected at 280 nm，the column temperature was maintained at 25℃．
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