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摘要 目的: 建立同时测定地奥心血康胶囊中原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷 3种成分含量的 H PLC - ELSD分析方

法。方法: 采用 Sh im - pack VP- ODS色谱柱 ( 250 mm @ 416 mm, 5 Lm ), 以乙腈 ( A ) - 水 ( B) ( 0~ 15 m in, B: 75% y 71% ; 15

~ 25 m in, B: 71% ; 25~ 45 m in, B: 71% y 65% ; 45~ 65 m in, B: 65% y 40% ; 66 m in, B: 30% ; 66~ 75 m in, B: 30% y 0% )为流动

相进行梯度洗脱, 流速为 01 8 mL# m in- 1,柱温为 35 e 。采用蒸发光散射检测器,漂移管的温度为 105e , 气体 (空气 )流速为

21 7 L# m in- 1。结果:原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷的线性范围分别为 11021 ~ 101 21 Lg ( r = 019999 ), 11029 ~

10129 Lg ( r= 01 9995)和 11074~ 10174 Lg ( r= 01 9998), 平均回收率 ( n = 9)依次为 9912% ( RSD = 21 0% ), 1011 9% ( RSD =

11 5% )和 10017% ( RSD = 21 0% )。结论:本方法简便、准确、重现性好, 可用于地奥心血康胶囊中原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂

苷和薯蓣皂苷的含量测定。
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HPLC- ELSD simultaneous determ ination of 3 components

in D i. aoxinxuekang capsules
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Abstract Objective: To develop a new quantitative analysismethod for the simultaneous determ ination of protodios-

cin, methylpro todioscin, and dioscin in D ia'ox inxuekang capsu les byHPLC- ELSD. Methods: AW atersA llinace 2695

HPLC ( Empow erworkstation) w as used w ith A lltech 2000 ELSD as detector. The samp lesw ere separated w ith a Sh im

- packVP- ODS co lumn ( 250mm @ 416mm, 5 Lm. ) using aceton itrile(A ) and w ater ( B) under grad ient condit ions
( 0- 15m in, B: 75% y 71%; 15 - 25m in, B: 71% ; 25 - 45m in, B: 71% y 65%; 45 - 65m in, B: 65% y 40% ; 66

m in, B: 30%; 66- 75 m in, B: 30% y 0% ). The flow rate w as 018mL# m in
- 1

and the column temperature w as 35

e . The drift tube temperature of the evaporative light– scattering detectorw as 105 e and clear air flow rate: 217 L
# m in- 1

. Results: The linear ranges pro tod ioscin, methy lprotodiosc in, and d ioscin w ere 11021 - 10121 Lg ( r =
019999), 11029- 10129 Lg ( r= 019995) and 11074- 10174 Lg ( r= 019998), respectively. The average recoveries ( n
= 9) o f protodiosc in, methy lprotodiosc in, and diosc in w ere 9912% ( RSD = 210% ), 10119% ( RSD = 115% ) and

10017% ( RSD = 210% ), respectively. Conclusion: Protodiosc in, methy lprotod ioscin, and d ioscin in D ia'ox inxuekang

capsu les can be simultaneously determ ined by this method estab lished wh ich is simple, accurate and reproducible.

Key words:HPLC- ELSD; D ia'ox inxuekang capsules; protodioscin; methylprotodiosc in; dioscin; determ inat ion of content

地奥心血康胶囊为薯蓣科植物黄山药 D io scorea

pan thaica et Burkill、穿龙薯蓣 D ioscorea nip onica

M ak ino的根茎提取物经加工制成的胶囊。为 5中国

药典 62005年版所收载的中成药制剂。具有活血化

瘀, 行气止痛, 扩张冠脉血管,改善心肌缺血的作用。

主要用于预防和治疗冠心病、心绞痛以及淤血内阻
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之胸痹、眩晕、气短、心悸、胸闷或痛等病症
[ 1]
。其

主要活性成分为甾体皂苷类。甾体皂苷类成分的分

子式中没有共轭结构, 所以采用紫外检测法效果较

差。故本文采用蒸发光散射检测器作为检测手段,

建立地奥心血康胶囊中原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂

苷和薯蓣皂苷 3种成分的高效液相 -蒸发光散射同

时检测方法
[ 2, 3]
。

1 仪器与试药
高效液相色谱仪:美国W atersA lliance 2695四元

梯度泵, A lltech- 2000蒸发光散射检测器; Empow er

色谱工作站; 深圳波达 PTS - 1002超声仪; M illipore

纯水器; METTLE TOLEDO AG285电子天平。

原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷对照

品:自制,经 UV, IR, HNMR测试鉴定, HPLC检测为

单峰, 归一化法计算纯度达 98%以上。地奥心血康

胶囊 样品均 为市售, 批号: 0702035, 0703007,

0704017, 0704060, 0704069; 乙腈为色谱纯, 水为超

纯水, 其他试剂均为分析纯。

2 色谱条件
色谱柱: Shim - pack VP - ODS柱 ( 250 mm @

416mm, 5 Lm ); 流动相:乙腈 ( A ) ) 水 ( B ) ( 0~ 15

m in, B: 75% y 71% ; 15 ~ 25 m in, B: 71%; 25 ~ 45

m in, B: 71% y 65% ; 45~ 65 m in, B: 65% y 40% ; 66

m in, B: 30% ; 66~ 75 m in, B: 30% y 0% );流速: 018
mL# m in- 1

;气体 (空气 )流速: 217 L# m in
- 1
; 雾化

温度: 105 e ;柱温: 35 e ;进样体积: 10 LL。
在该色谱条件下,原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷

和薯蓣皂苷色谱峰与相邻色谱峰分离度大于 115,
理论塔板数按原薯蓣皂苷计算不低于 20000。

3 溶液的制备

311 对照品混合溶液 精密称取原薯蓣皂苷、甲

基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷对照品适量, 加甲醇制成

浓度分别为 11021, 11029, 11074 mg# mL
- 1
的对照

品混合溶液,冰箱内保存, 备用。

312 供试品溶液 称取地奥心血康胶囊内容物

012g,精密称定,置具塞三角瓶中,加 10倍量的甲醇

超声 (功率: 120W,超声频率: 40 KH z)处理 30 m in,

取出, 滤过, 减压挥干溶剂, 残渣加甲醇溶解并定容

至 50mL量瓶中, 摇匀后过 0145 Lm微孔滤膜,即
得供试品溶液。

4 干扰性试验

依地奥心血康胶囊处方制备不含黄山药和穿龙

薯蓣的阴性样品, 按 / 3120项下方法制备阴性样品

溶液, 结果表明处方中辅料对原薯蓣皂苷、甲基原薯

蓣皂苷和薯蓣皂苷的测定无干扰
[ 4]
。阴性样品、对

照品和样品色谱图见图 1。

图 1 色谱图

F ig 1 HPLC chrom atogram s

A.阴性样品 ( n egat ive samp lew ithou tD ioscorea Pan tha ica et Burk ill and

D ioscorea n ipon ica m ak ino)  B.对照品 ( chem ical reference sub stan ces)

C.样品 ( sam p le)

1.原薯蓣皂苷 ( protod ioscin )  2.甲基原薯蓣皂苷 ( m ethylp rotod ios-

cin)  3.薯蓣皂苷 ( d ioscin)

5 线性关系考察

分别精密量取上述对照品混合溶液 110, 210,
310, 510, 715, 10 mL置 10 mL量瓶中, 加甲醇至刻

度, 摇匀, 分别进样 10 LL,以峰面积的自然对数为

纵坐标,进样量 ( Lg )的自然对数为横坐标, 回归计

算, 原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷的线性

方程分别为:

Y= 116160X + 813847 r= 019999
Y= 118974X + 811821 r= 019995
Y= 119946X + 919665 r= 019998
实验结果表明, 原薯蓣皂苷进样量在 11021 ~

10121 Lg,甲基原薯蓣皂苷进样量在 11029~ 10129
Lg, 薯蓣皂苷进样量在 11074~ 10174 Lg范围内分
别具有良好的线性关系。

6 精密度试验

称取批号为 0702035的样品 012 g, 精密称定,
按 / 3120项制备供试品溶液, 进样 10 LL, 重复进样
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6次,测定原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷

峰面积值, RSD分别为 018% ( n = 6)、112% ( n = 6)

和 116% ( n = 6) ,表明精密度较好。

7 重复性试验

称取批号为 0702035的样品 012 g (平均粒重
011967 g) ,共 6份,精密称定,按 / 3120项制备供试品
溶液,进样 10 LL测定,分别测得峰面积值, 测得原薯

蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷的平均含量分别

为 5198, 6147, 36153 mg# 粒- 1
, RSD分别为 114%,

018%和 117%。说明本实验方法重复性良好。
8 稳定性试验

称取批号为 0702035的样品 012 g, 共 5份,精

密称定,按 / 3120项制备供试品溶液,分别于 0, 2, 4,

8, 12, 24后进样,每次 10 LL, 测定原薯蓣皂苷、甲基

原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷峰面积值,结果表明,供试品

溶液在 24 h内稳定, 原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷

和薯蓣皂苷 RSD分别为 115%, 117%和 111%。
9 回收率试验

称取已知原薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷和薯蓣

皂苷含量的批号为 0702035的样品 011 g(平均粒重
011967 g ),共 9份, 精密称定, 3份为一组, 每组按

低、中、高浓度分别精密加入原薯蓣皂苷、甲基原薯

蓣皂苷和薯蓣皂苷对照品, 依 / 3120项下方法操作,
进样 10 LL测定。结果见表 1。

表 1 HPLC方法的回收率 (n= 3)

Tab 1 Recovery of the HPLC m ethod

成分

( component)

样品含量

( conten t) /mg

加入量

( added) /mg

测得量

( determ ined) /mg

回收率

( recovery ) /%

平均回收率

( mean recove ry ) /%

RSD

/%

原薯蓣皂苷

( protodiosc in)

3114 2153 5161 9714 114

3115 3115 6133 10112 9912 211

3115 3177 6189 9911 112

甲基原薯蓣皂苷

( me thy lpro todiosc in)

3140 2182 6123 10015 019

3140 3148 7101 10316 10119 110

3142 4111 7159 10117 213

薯蓣皂苷

( dio sc in)

19121 15142 34144 9818 211

19123 19118 38187 10214 10017 118

19124 23110 42155 10019 117

10 样品测定

按所拟定 / 3120项操作,处理 5批样品,制备所需

的供试品溶液, 在上述色谱条件下进行原薯蓣皂苷、

甲基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷含量测定,结果见表 2。

表 2 5批地奥心血康胶囊中各成分的含量 (m g# 粒 - 1, n= 3)

Tab 2 Conten t of d ifferen t com pounds for 5 batches

D ia'oxinxuekang capsu les (m g per capsule, n= 3)

批号

( Lo t No1 )

原薯蓣皂苷

( protodioscin)

甲基原薯蓣皂苷

( me thy lprotodioscin)

薯蓣皂苷

( diosc in)

0702035 5198 ( 110) 6147 ( 114) 36153 ( 017)

0703007 6177 ( 113) 7187 ( 115) 34129 ( 111)

0704017 5169 ( 117) 8140 ( 210) 37178 ( 115)

0704060 7102 ( 113) 7157 ( 018) 39149 ( 211)

0704069 6190 ( 210) 8163 ( 111) 39156 ( 119)

注: 括号内为 RSD值 (% )

No te: RSD (% ) in the parenthesis

11 讨论

1111 通过实验比较了集中不同的流动相: a甲醇

-水; b乙腈 -水; c乙腈 - 011%醋酸水溶液; d乙
腈 - 011%氨水溶液, 结果表明,选用乙腈 - 水为流

动相进行梯度洗脱效果最好。

1112 ELSD是一种质量型检测器, 尤其适用于没

有紫外吸收的皂苷类化合物, 本实验采用 HPLC -

ELSD法同时测定地奥心血康胶囊中原薯蓣皂苷、

甲基原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷的含量,方法灵敏准确,

可以为地奥心血康胶囊质量控制提供参考。
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