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分别为0．66％、0．79％、1．58％。

2．7稳定性试验：取上述供试品溶液分别于0、1、2、

4、6、8 h，进样20弘L，测定各组分峰面积，三七皂苷

R。、人参皂苷Rg。、Rb。的RSD分别为0．35％、

0．14％、0．49％，结果供试品溶液在8 h内是稳定的。

2．8重现性试验：精称同一批次三七总皂苷6份，

加20％乙腈溶解，制成1 mg／mL的供试品溶液，进

样20弘L，以峰面积外标法计算测定质量分数，结果

三七皂苷R。、人参皂苷Rg。、Rb。的RSD分别为

2．02％、2．25 0／、2．09％。

2．9加样回收率试验：取同一批次三七总皂苷9

份，约1 g，精密加入三七皂苷R。对照品63．69、

78．17、92．64 pg，人参皂苷Rg。对照品202、342、

388 btg，人参皂苷Rb，对照品246、270、363 p．g，按供

试品溶液制备处理，测定，计算回收率，结果三七皂

苷R，的平均回收率为101．o％，RSD为2．2％(以=

9)；人参皂苷Rg。的平均回收率为98．5％，RSD为

1．8％(7z一9)；人参皂苷Rb，的平均回收率为

100．8％，RS；13为2．0％(，z=9)。

2．10样品测定：5批三七总皂苷原料，每批重复测

定2次，结果见表2。

表2三七总皂苷中有效成分测定结果

Table 2 Determination of active components

in total saponins of P．notoginseng

批号 三七皂苷R-／％人参皂苷Rgl／％人参皂苷Rbl／％

3讨论

3．1 目前多用薄层色谱法、比色法、高效液相色谱

法检测皂苷类成分，但薄层扫描法影响因素多，结果

误差大且费时较长；比色法多用于总皂苷的测定，但

重现性较差；高效液相色谱法使用的检测器有紫外

和蒸发光检测器，而后者还未能普及，紫外检测虽皂

苷类成分为末端吸收但只要选好色谱条件仍能得到

较好的分离。

3．2 本实验曾用甲醇和30％、40％、50％、60％、

100％乙腈水溶液为溶剂溶解对照品和三七总皂苷

原料，结果以甲醇溶解溶剂峰干扰较大，40％以上乙

腈水液溶解色谱图也出现较大干扰峰(100％乙腈中

不能全溶)，20％乙腈色谱峰峰强最大且体积分数越

低样品溶解的越好，因此，最终选择以20％乙腈水

溶液为溶剂。

3．3梯度洗脱与等度条件相比要快速、简便。而由

于梯度条件造成的基线漂移较大，通过调整色谱条

件，可得到满意效果。
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HPLC法测定复方姜黄降脂片中姜黄素
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复方姜黄降脂片是由姜黄提取物和牡丹皮提取

物组成的复方5类新药，具有行气活血、化瘀通脉之

功效，用于气滞血瘀之高脂血症。姜黄提取物系用超

临界CO。流体萃取技术提取而得，是一类姜黄酚性

色素类成分，其中除主要含有姜黄素外，尚含有去甲

氧基姜黄素(demethoxycurcumin)和二去甲氧姜黄

素(bisdemethoxycurcumin)。姜黄素具有较好的调

血脂、抗氧化、抑制血小板凝聚和增强纤溶活性Ⅲ。

姜黄提取物在方中为君药，因此，本实验建立了

HPLC法测定姜黄素‘2’3]。该法准确，分离效果好，回
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收率高，重现性好。

1仪器与试药

Waters 515／2487高效液相色谱仪，泰立色谱

工作站。

姜黄素对照品购自中国药品生物制品鉴定所

(批号：0823—9802)，甲醇为色谱纯，冰醋酸为分析

纯，水为双蒸水，复方姜黄降脂片由本公司自制。

2方法与结果

2．1色谱条件：色谱柱：迪马C。。色谱柱(200 mm×

4．6 mm，5 btm)；流动相：乙腈一水(45：55，含

10．6％冰醋酸)；检测波长：421 nm。理论板数按姜

黄素峰计算应不低于1 500。

2．2对照品溶液的制备：精密称取姜黄素对照品适

量，加甲醇制成0．01 mg／mL的溶液，即得。

2．3供试品溶液的制备：取本品，除去薄膜衣，研

细，取约0．1 g，精密称定，置100 mL量瓶中，加甲

醇适量，超声处理15 min，加甲醇稀释至刻度，滤

过，精密量取续滤液1 mL，置10 mL量瓶中，加甲

醇稀释至刻度，摇匀，即得。

2．4标准曲线的制备：精密吸取10．10／卫g／mL姜

黄素对照品溶液2．0、6．0、10．0、12．0、16．0、20．0

弘L，注入液相色谱仪，记录相应的峰面积值。以峰面

积为纵坐标，进样量为横坐标，绘制标准曲线，得回

归方程A一1．66×105+1．41×105 C，r=0．999 9。

结果表明，姜黄素在0．020 2～0．202 0 p．g时，与峰

面积呈良好线性关系。

2．5精密度试验：分别精密吸取10．10 pg／mL姜

黄素对照品溶液10弘L，分别连续进样6次，测峰面

积值，结果其RSD为0．73％(行一6)。

2．6稳定性试验：精密称取本品0．1 g，制备供试品

溶液，于0、l、3、5、8 h测定峰面积值。结果姜黄素峰

面积的RSD为0．63％，表明在8 h内测定是稳定的。

2．7重现性试验：取本品0．1 g，分别精密称取5

份，制备供试品溶液，进样测定，结果姜黄素的质量

分数为97．2 mg／g，RSD为I．00％(，2=5)。

2．8 加样回收率试验：精密称取5份本品，各约

12．5 mg，分别置25 mL量瓶中，加入1．010 mg／mL

姜黄素对照品溶液1．25 mL，加甲醇适量，超声提取

15 min，加甲醇稀释至刻度，滤过，精密吸取续滤液

1 mL置10 mL量瓶中，加甲醇稀释至刻度，即得。

分别吸取10弘L进样测定，计算得平均回收率为

97．6％RSD为0．66％(咒一5)。

2．9测定：取本品约0．1 g，精密称定，按供试品溶

液方法处理，进样测定，色谱图见图1，结果见表1。
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图1 复方姜黄降脂片(A)和姜黄素

对照品(B)的HPLC图谱

Fig．1 HPLC chromatograms of Compound

Jianghuang Jiangzhi Tablets(A)and

curcumin reference substance(B)

表1 复方姜黄降脂片中姜黄素的测定结果(一一5)

Table 1 Determination of curcumin in Compound

Jianghuang Jiangzhi Tablets(一一5)

批号 姜黄素／(mg·g-1)

040211

040212

040213—1

040213—2

040214

3讨论

3．1检测波长的选择：对姜黄素对照品甲醇溶液的

紫外一可见光(200～600 nm)扫描发现，姜黄素在

204、254、421 nn{处均有较大吸收，在421 nm处有

最大吸收，但牡丹皮提取物(主要成分为丹皮酚)在

200～350 nm有较大吸收，因此在254 nm处对姜黄

素测定有干扰，而在可见区350 nm处牡丹皮提取

物没有吸收干扰，故选择421 nm处作为姜黄素测

定的检测波长。

3．2流动相的选择：本实验流动相中加入了一定量

的醋酸，对姜黄素起离子抑制作用，使3种姜黄素达

到较好分离。pH值在3．2左右，虽然酸度较高，但仍

然在硅胶键合相pH范围内，且分离效果优于文献

报道方法[2’3]。

3．3‘根据试验结果发现，本法操作简便，结果准确，

重现性好，可作为该制剂的质量控制方法。
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