
2. 2　肠液样品制备:同上处理。

2. 3　血清液样品制备:同上处理。

3　结果与讨论

3. 1　高效液相分析后发现白芷细粉和提取物中的

欧前胡素均可在大鼠胃、肠液和血液中检测到 ;提取

物中的欧前胡素在各样液中检出的时间均明显早于

细粉的 ;且在血液和胃液中的检测峰面积也比相应

的细粉的大 ,结果见图 1～ 4。 这意味着相同量药材

的细粉和提取物经同一途径给药后 ,提取物中的香

豆素类吸收快而较完全 ,我们将总香豆素含量不同

的提取物通过药效比较实验后还发现 ,提取物中总

香豆素含量增高 ,镇痛作用也相应增强。故可以总香

豆素的含量作为白芷治疗头痛的提取工艺的指标性

评判指标。

3. 2　白芷提取物中欧前胡素在胃液中很快达到较

高浓度 ,而白芷细粉在胃液中较长时间维持一个较

低的浓度 ,主要原因是有效成分需要从药粉组织中

不断缓慢溶出。结果见图 2,这意味着白芷经提取后

给药 ,更有利于药效成分更快更好地发挥作用。

　细粉灌胃 1 h后　　　提取物灌胃 0. 5 h后

图 2　白芷胃液样 HPLC谱图

3. 3　白芷提取物中欧前胡素主要在胃中吸收 ,较少

进入肠液 ,可避免碱性环境对有效成分的破坏 ,而白

芷细粉由于随胃排空进入肠道后 ,其碱性环境有助

于欧前胡素的溶出 ,给药 2 h后肠液中可检出欧前

胡素 ,检测峰面积也比相应的提取物的大 ,但其吸收

并未增加 ,即有效成分的有效利用率降低。 结果见

图 3。

　　细粉灌胃 3 h后　　　提取物灌胃 1 h后

图 3　白芷肠样 HPLC谱图

3. 4　药物的最大血药浓度决定其作用的强弱 ,提取

物中白芷的吸收峰面积远大于细粉的 ,也就是说其

最大血药浓度远高于白芷细粉的 ,这与镇痛作用比

较结果一致。结果见图 4。

　　细粉灌胃 3 h后　　　提取物灌胃 1h后

图 4　白芷血样 HPLC谱图
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HPLC法测定便秘舒胶囊中芦荟苷含量

陈　丹 ,包国荣 ,凌伟坚 ,陈香琴 ,范新锋
 

(福建中医学院 药学系 ,福建 福州　 350003)

摘　要: 目的　建立便秘舒胶囊中芦荟苷含量测定方法。 方法　经薄层色谱初步分离 ,用高效液相色谱法测定 ,流

动相甲醇 -水 ( 7∶ 3) ,检测波长 359 nm。结果　平均回收率为 97. 3% , RSD= 1. 09% (n= 6)。结论　本方法可靠准
确、重现性好 ,适用于便秘舒胶囊的质量控制。

关键词: HPLC;芦荟苷 ;便秘舒胶囊
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Determination of aloin in BIANBISHU CAPSULES
*

by HPLC
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　　便秘舒胶囊主要由芦荟等中药组成 ,具有清热、

益气、通便的作用 ,对于中青年便秘、老年习惯性便

秘等均有显著疗效。芦荟系方中君药 ,其主要有效成

分为芦荟苷
[1 ]
,故选用芦荟苷作为便秘舒胶囊质量

控制的指标成分进行分析研究。 原便秘舒胶囊质量

标准和已报道的含芦荟制剂中芦荟苷的含量测定均

采用了比色法。本研究采用甲醇超声波提取 ,经薄层

色谱预处理后 ,用 RP-HPLC法测定芦荟苷含量 ,本

法经各项方法学考察 ,结果满意。

1　仪器与试药

Waters 600型高效液相色谱仪 , 486紫外检测

器 ;浙江大学智能信息工程研究所 N2000色谱数据

工作站 ; CQ50超声波清洗器 (上海超声波仪器厂 ) ;

BECKMAN DU 640紫外分光光度计。

芦荟苷对照品 (中国药品生物制品检定所 ,批号

787-9001,纯度 98. 37% );便秘舒胶囊 (中外合资福

州辰星药业有限公司 ) ;甲醇为色谱纯 ;重蒸馏水 ;其

它试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　检测波长的选择:精密称取芦荟苷对照品配制

成 0. 04 mg /mL的甲醇溶液。另取便秘舒胶囊样品、

芦荟阳性对照、阴性对照样品 ,分别按“供试品溶液

制备”项下制备供试液 ,以甲醇为空白在 280～ 500

nm波长处扫描 ,结果见图 1。吸收光谱显示 ,在 359

nm处芦荟苷对照品、便秘舒样品及阳性对照均呈

吸收峰 ,阴性对照无吸收干扰 ,故选择 359 nm为

HPLC的紫外检测波长
[2, 3]。

1-芦荟苷对照　 2-芦荟阳性对照

3-便秘舒胶囊　 4-阴性对照

图 1　紫外吸收光谱图

2. 2　提取方法的选择:以甲醇为提取溶剂 ,对索氏

提取器回流提取和超声波提取 30～ 90 min进行了

比较研究。实验结果表明 ,超声波处理 30 min提取

完全。结果见表 1。
表 1　提取方法选择

提　取 时间 ( min ) 芦荟苷含量 (n= 3,% ) RSD(% )

索氏提取 30　 60　 90 17. 8　 20. 5　 22. 6 2. 2　 1. 0　 2. 5

超声波 30　 60　 90 25. 7　 24. 2　 24. 0 1. 8　 0. 7　 1. 6

2. 3　色谱条件: 色谱柱 μBondapak C18 3. 9 mm×

300 mm;流动相为甲醇 -水 ( 7∶ 3) ;流速 0. 7 mL /

min;检测波长 359 nm;理论塔板数按芦荟苷计算不

低于 1 200。

2. 4　对照品溶液的制备:精密量取芦荟苷对照品甲

醇溶液 ( 0. 5 mg /mL) 0. 5 mL置 10 mL量瓶中 ,加

甲醇稀释至刻度 ,即得。

2. 5　标准曲线的制备与线性关系的考察:精密量取

芦荟苷对照品甲醇溶液 ( 0. 5 mg /mL) 0. 0, 0. 1,

0. 2, 0. 3, 0. 4, 0. 5, 0. 6, 0. 7 mL分别置 10 m L量瓶

中 ,甲醇稀释至刻度。 按上述色谱条件分别注入 20

μL,测定峰面积。 以峰面积 -微克数绘制标准曲线。

结果芦荟苷在 0. 0～ 0. 7μg范围内呈线性关系 ,回

归方程为: A= 2 010 523C- 7 147, r= 0. 999 6。

2. 6　供试品溶液的制备及样品的测定:取便秘舒胶

囊 20粒 ,倾出内容物 ,研匀 ,精密称取约 0. 6 g,加甲

醇 5 mL充分振摇后超声处理 30 min,滤至 25 mL

量瓶中 ,收集滤液至刻度 ,摇匀。精密量取 100μL点

于以羧甲基纤维素钠为粘合剂的硅胶 H薄层板上 ,

用醋酸乙酯 -甲醇 -水 ( 100∶ 17∶ 13)为展开剂 ,展

开 ,取出晾干 ,置紫外光灯 ( 365 nm )下检视 ,刮取供

试品与芦荟苷对照品相应位置上的条斑 ,用甲醇洗

脱至 25 m L量瓶中 ,收集洗脱液至刻度 ,摇匀即得。

分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 20

μL,注入液相色谱仪 ,按上述色谱条件测定 ,外标法

计算样品中芦荟苷含量。 3批样品测定结果为

21. 56% ( RSD= 1. 62% , n = 3) , 22. 88% ( RSD=

1. 27% , n = 3) , 25. 72% ( RSD= 1. 81% , n = 3)。

HPLC图见图 2。

2. 7　精密度试验:分别精密吸取芦荟苷对照品溶液

20μL,按上述色谱条件连续重复进样 6次 ,测定峰

面积 , RSD= 0. 936% 。

2. 8　重复性试验:取同一批样品 ,按拟定的含量测

定方法 ,重复平行测定 ,RSD= 1. 34%。

2. 9　回收率试验:采用加样回收法 ,分别精密称取

已知含量的便秘舒胶囊内容物 ,分别精密添加芦荟
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苷对照品 ,按“供试品溶液的制备及样品的测定”项

下同法操作 ,结果回收率为 97. 3% , RSD= 1. 09%

(n= 6)。

A-对照品　 B-样品　 a-芦荟苷

图 2　HPLC谱图

3　讨论

3. 1　原便秘舒胶囊质量标准采用将提取的总蒽醌

经水解后比色测定芦荟苷的含量 ,蒽醌放置后因环

境等因素影响可能造成其不稳定性 ,故选用 HPLC

法直接测定指标成分芦荟苷含量 ,可准确地测定 [4 ] ,

能有效地控制便秘舒胶囊的质量。

3. 2　实验表明 ,芦荟苷在甲醇中 ,随温度升高而含

量下降 ,故采用本法宜在室温 ( 20℃左右 )条件下 ,

于 8 h内完成。芦荟苷对照品的甲醇溶液于 2℃～ 4

℃储存 , 40 h内稳定。
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HPLC法测定贯叶连翘中贯叶金丝桃素含量
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摘　要: 目的　测定贯叶连翘中贯叶金丝桃素的含量。 方法　采用 HPLC法 ,流动相:乙腈 -水 ( 140∶ 1,内含 1%冰

醋酸 ) ,流速: 1 m L /min,检测波长 276 nm。 结果　该法的平均回收率为 98. 47% ,R SD= 1. 33%。
结论　方法可用于贯叶金丝桃药材及其制剂的质量控制。

关键词: 贯叶连翘 ;贯叶金丝桃素 ; HPLC法
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Quantitative determination of hyperforin inHyper icum perforatum by HPLC
ZHAN G Bo
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　　贯叶连翘为藤黄科植物贯叶连翘 Hypericum

perforatum L. 的全草。贯叶连翘是近年来国际研究

开发的热点之一 ,连续数年入选美国最畅销植物药

行列 ,目前主要用于抗抑郁症 ,被认为是第一种能影

响脑内 5 -HT、去甲肾上腺素和多巴胺的物质。贯叶

金丝桃素 (hyperforin)属间苯三酚化合物 ,具有亲脂

性 ,对光和热不定。近年来的研究表明 ,贯叶金丝桃

素是贯叶连翘提取物中抗抑郁效果的主要活性成

分 [1, 2 ]。我们建立了 HPLC法测定贯叶连翘中贯叶

金丝桃素的方法 ,可用于贯叶连翘药材及其成药制

剂的质量控制。

1　仪器与试药

Waters 600高效液相色谱仪、 486紫外检测器、

717 plus自动进样器 , UV-210PC紫外 -可见分光光
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