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� � [摘 � 要 ] � 目的 � 建立测定降压平片中葛根素的高效液相色谱法。方法 � 采用色谱柱: D iamonsi-l C18 ( 4. 6 mm �

150 mm, 5 �m );流动相: 甲醇-乙腈-水 ( 6�8�86); 检测波长: 250 nm, 对方中葛根的有效成分葛根素进行含量测定。结果 � 葛

根素回归方程为 Y = 46 512. 53X- 36 398. 96, r = 0. 9999, 在 24~ 96�g /m l浓度范围呈良好的线性关系。平均加样回收率为

98. 64% , RSD为 0. 41% ( n = 6)。结论 � 该法简便可行、重复性好,可以用来控制降压平片的质量。
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� � [Abstract] � Objective To estab lish a method for determ ination of puerarin in J iangyap ing tab lets by high

performance liqu id chrom atography. M ethods A D iamonsi-l C18 co lumn ( 4. 6 mm � 150 mm, 5 �m ) and mob ile

phase of methano-l aceton itrile-w ater ( 6�8�86 ) w ere used. The de tect ion w avelength w as 250 nm. Results The

calibrat ion curve w as in good linear relat ionship over the range of 24-96 �g /m l ( r = 0. 9999) . The average

recovery w as 98. 64% , and RSD was 0. 41% ( n = 4) . Conclusion This method is simple, qu ick, sensit ive,

accurate, reproduc ible and can be used to control the quality ofJ iangyap ing tab lets.
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� � 复方制剂降压平片 [ 1]
由夏枯草、葛根、珍珠母、

菊叶、淡竹叶、芦丁、槲寄生等 11味药组成,降压,清

头目。用于高血压及高血压引起的头晕、目眩。为

了建立该制剂的质量检测标准,采用高效液相色谱

( high perfo rmance liqu id chrom atography , HPLC )法

对方中葛根的有效成分葛根素
[ 2 ]
进行了含量测定。

1� 仪器与试药

� � 高效液相色谱仪,包括 LC-10AT 泵、SPD-M 10A

二级管阵列检测器、CLASS-VP 6. 0色谱工作站;

LC-2010AHT 泵、SPD-10A 紫外检测器、CLASS-VP

6. 0色谱工作站; UV-2401紫外分光光度计 (均为日

本岛津制作所 )。降压平片 (规格: 0. 3 g /片,吉林省

海的科技公司, 批号: 090801、090802、100901、

100902、100903), 葛根素对照品 (中国药品生物制

品检定所 ), 甲醇、乙腈为色谱纯。
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2� 方法与结果

2. 1� 色谱条件 [ 3, 4] � 色谱柱: D iamonsi-l C18 ( 4. 6mm �

150mm, 5 �m );流动相:甲醇-乙腈-水 ( 6�8�86);检测

波长: 250 nm。柱温: 25� ,进样量: 10 �l。

2. 2� 溶液的制备 � ( 1)对照品溶液 � 取葛根素对

照品适量,精密称定,加甲醇制成 60 �g /m l的溶液,

即得。 ( 2)供试品溶液 � 取本品 20片, 除去糖衣,

精密称定,研细,取约 1 g, 精密称定, 置具塞锥形瓶

中, 精密加入甲醇 100m ,l密塞,称定重量,加热回流

1 h,放冷,再称定重量, 用甲醇补足减失的重量, 摇

匀, 滤过, 取续滤液, 即得。 ( 3)阴性对照溶液 � 按

处方量制备不含葛根药材的阴性样品,按供试品溶

液的制备方法制备,即得。

2. 3� 专属性试验 � 分别精密吸取对照品、供试品和

阴性对照溶液各 10 � ,l注入液相色谱仪中, 按 2. 1

项下色谱条件测定,结果表明,阴性对照溶液色谱图

中对应于对照品位置处无干扰。理论板数按葛根素

峰计算应不低于 3000。见图 1。
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A:对照品; B:阴性对照; C:供试品; 1:葛根素

图 1� 降压平片的 HPLC图谱

2. 4� 线性关系考察 � 取葛根素对照品适量,加甲醇

分别制成 24、36、48、60、72、84、96 �g /m l的溶液,精

密吸取上述对照品溶液 10 � ,l注入液相色谱仪,测

定,以峰面积 ( Y )为纵坐标, 以浓度 ( X)为横坐标,

绘制标准曲线,得回归方程为:

� � Y = 46 512. 53X- 36 398. 96, r = 0. 9999

� � 表明葛根素在 24~ 96 �g /m l浓度范围内, 峰面

积与浓度呈良好线性关系。

2. 5 � 精密度试验 � 精密吸取同一批 (批号:

090801)供试品溶液,连续 5次重复进样, 按 2. 1项

下色谱条件测定葛根素含量。结果表明 RSD为

0. 88%, 方法精密度良好。

2. 6� 稳定性试验 � 取同一供试品溶液 (批号:

090801), 分别在 0、2、4、6、8 h进样, 进样 10 � ,l记

录峰面积。结果显示, 葛根素 RSD为 0. 69% ( n =

5) ,表明 8 h内稳定性良好。

2. 7� 重复性试验 � 取本品同一批 (批号: 090801)

样品称取低、中、高 3个重量各 2份,按 2. 1项下色

谱条件测定其含量。结果表明 RSD为 1. 03% ( n =

6) ,方法重复性良好。

2. 8� 回收率试验 � 取已知含量供试品 (含葛根素

6. 1733 mg /g)约 0. 5 g, 6份, 分别置于 6只具塞锥

形瓶中,再分别精密量取葛根素对照品溶液 (浓度

为 0. 5913 mg /m l) 4. 0、5. 0、6. 0 m l各 2份,分别加

入上述 6只具塞锥形瓶中,按 2. 1项下色谱条件测

定含量,计算回收率, 结果见表 1。

2. 9� 含量测定 � 取供试品 5批, 按 2. 1项下色谱条

件进行样品中葛根素的含量测定,结果见表 2。

表 1� 回收率试验结果 ( n = 6)

取样量

( g)

样品量

(m g)

加入量

(m g)

测得量

(m g)

回收率

(% )

�x

(% )

RSD

(% )

0. 4863 3. 00 2. 37 5. 33 98. 27

0. 4758 2. 94 2. 37 5. 27 98. 61

0. 4851 2. 99 2. 95 5. 93 99. 42 98. 64 0. 41

0. 4829 2. 98 2. 95 5. 89 98. 36

0. 4876 3. 01 3. 55 6. 50 98. 53

0. 4853 2. 99 3. 55 6. 50 98. 68

表 2� 样品含量测定结果 ( n = 5)

样品批号 含量 (m g /片 ) RSD(% )

090801 2. 01 1. 01

090802 1. 86 0. 59

100901 2. 03 0. 98

100902 1. 97 0. 96

100903 1. 89 0. 68

3� 讨论

3. 1� 检测波长的选择 � 取葛根素对照品适量,加甲

醇制成 30 �g /m l的溶液,于 200~ 400 nm波长下测

定光谱图,在 250. 30 nm处有最大吸收峰, 故检测波

长选定为 250 nm。

3. 2� 回流提取时间的确定 � 本试验根据葛根素的

理化性质,分别称取等量的本品, 利用回流提取处

理, 比较 1. 0、1. 5、2. 0 h等不同回流提取时间,结果

不同回流提取时间制备的供试品中葛根素的含量以

60m in时提取效果最好, 所以选定回流提取 1. 0 h

制备供试品溶液。
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