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HPLC测定葶苈降血脂胶囊中熊果酸的含量

王威 ,李红岩 ,张慧丽 ,王艳艳 (吉林省中医中药研究院 ,长春 130021)

摘要 :目的　建立高效液相色谱法测定葶苈降血脂胶囊中熊果酸的含量。方法　采用 D iamonsil ODS色谱柱 ;流动相为乙腈 2
甲醇 2水 (65∶10∶25,每 100 mL加乙酸铵 0. 5 g) ;检测波长为 220 nm。结果　熊果酸进样量在 1. 592～7. 960μg内与峰面积积

分值呈良好的线性关系 ( r = 0. 999 9) ;平均加样回收率为 99. 80% (RSD = 1. 89% , n = 6)。结论　方法简便、准确 ,可作为该制

剂的质量控制方法。
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D eterm ina tion of Ursolic Ac id in T ingli J iangxuezh i Capsules by HPLC

WANG W ei, L I Hong2yan, ZHANG Hui2li, WANG Yan2yan ( J ilin Province A cadem y of Trad itiona l Chinese M edicine and

M ateria M edica, Changchun 130021, Ch ina)

ABSTRACT:O BJECT IVE　To establish an HPLC method for the determ ination of ursolic acid in Tingli J iangxuezhi cap sules.

M ETHOD S　The D iamonsilODS column was used as the stationary phase with the mobile phase of acetonitrile2methanol2water(65∶10

∶25, ammonium acetate 0. 5 g·100 mL - 1 ). The detection wavelength was 220 nm. RESUL TS　The linear range of ursolic acid was

1. 592～7. 960μg with the correlation coefficient 0. 999 9 between the injection quantity and the peak area. The average recovery was

99. 80% with the RSD of 1. 89% ( n = 6). CO NCL US IO N　The method is convenient and accurate. It can be used for the quality

control of ursolic acid in Tingli J iangxuezhi cap sules.
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　　葶苈降血脂胶囊是由葶苈子、山楂、茵陈、黄芩等 7味中

药组成的复方制剂。具有宣通导滞 ,通络散结 ,消痰渗湿。

用于痰湿证引起的眩晕、四肢沉重、神疲少气、肢麻、胸闷、舌

苔黄腻或白腻等症 ,临床见于高脂血症。熊果酸是山楂的活

性成分 ,具有降血脂和抗氧化作用 [ 1 ]。原标准采用薄层扫描

法测定熊果酸的含量 ,误差大、重复性差 ,且未将熊果酸和齐

墩果酸分离 ,实际上测定的是两者的总含量。为了更好地控

制制剂质量 ,本实验建立高效液相色谱法测定葶苈降血脂胶

囊中熊果酸的含量 ,选择优化了提取方法和色谱条件 ,为该

制剂的质量控制提供科学依据。

1　仪器与试药

日本岛津 LC210ATvp溶剂输液泵 , LC210Avp紫外检测

器 ;日本岛津 2550UV紫外分光光度计 ;德国赛多利斯

BP211D分析天平。色谱柱 D iamonsil ODS ( 250 mm ×4. 6

mm, 5μm ) ,北京迪科马科学仪器有限公司 ; Hypersil ODS

(250 mm ×4. 6 mm, 5μm ) ,大连依利特科学仪器有限公司 ;

TSK gel ODS280TM (250 mm ×4. 6 mm, 5μm) ,日本东 � 2株氏
会社。熊果酸对照品 ,批号 : 1107422200516,中国药品生物制

品检定所提供。葶苈降血脂胶囊 ,通化金汇药业股份有限公

司提供。乙腈、甲醇为色谱纯 ,美国 F ISHER公司 ;水为重蒸

水 ;其他试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件

D iamonsil ODS色谱柱 ( 250 mm ×4. 6 mm, 5μm ) ;流动

相 :乙腈 2甲醇 2水 (65∶10∶25,每 100 mL加乙酸铵 0. 5 g) ;检

测波长 : 220 nm;流速 : 0. 7 mL·m in - 1。

2. 2　对照品溶液的制备

精密称取熊果酸对照品适量 ,加甲醇制成每 1 mL含

159. 2μg的溶液 ,即得。

2. 3　供试品溶液的制备

取葶苈降血脂胶囊内容物 8 g,混匀 ,取约 5 g,精密称

定 ,置索氏提取器中 ,加乙醚适量 ,加热回流 4 h,提取液挥

干 ,残渣用石油醚 (30～60 ℃)浸泡 3次 ,每次 30 mL (浸泡约

30 m in) ,倾去石油醚 (30～60 ℃)液 ,残渣加甲醇溶解 ,滤过 ,

转移至 5 mL量瓶中 ,加甲醇至刻度 ,摇匀 ,即得。

2. 4　阴性对照溶液的制备

按处方制法制备缺山楂药材的阴性对照样品 ,按供试品

溶液的制备方法制成阴性对照溶液。

2. 5　专属性试验

分别精密吸取供试品溶液、对照品溶液和阴性对照溶液

各 20μL,按上述色谱条件进样 ,结果供试品色谱中 ,在与熊

果酸对照品色谱相同的保留时间处有色谱峰 ,与其他组分能
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基本达到基线分离 , R > 1. 5;阴性对照色谱中 ,在与熊果酸对

照品色谱峰相同的保留时间处无色谱峰 ,见图 1。

图 1　熊果酸对照品 (A )、葶苈降血脂胶囊 (B )、阴性对照

(C)和溶剂 (D) HPLC色谱图

1 -熊果酸

F ig 1　HPLC Chromatogram s of ursolic acid reference substance

(A) , Tingli J iangxuezhi cap sules(B) , negative samp le (C) , and

solvent(D)

1 - ursolic acid

2. 6　线性关系考察

精密称取熊果酸对照品适量 ,加甲醇制成每 1 mL含 796

μg的溶液 ,精密吸取 0. 2, 0. 4, 0. 6, 0. 8, 1. 0 mL,分别置 2 mL

量瓶中 ,加甲醇至刻度 ,摇匀。分别精密吸取各 20μL按上

述色谱条件进样 ,测定峰面积积分值。以峰面积积分值为纵

坐标 ,熊果酸对照品进样量为横坐标绘制标准曲线 ,得回归

方程 Y = 81 619. 9X - 5 244. 9, r = 0. 999 9,结果表明熊果酸

进样量在 1. 592～7. 960μg内与峰面积积分值呈良好的线性

关系。

2. 7　稳定性试验

精密吸取同一葶苈降血脂胶囊供试品溶液 ,分别在 0, 4,

8, 24, 30 h按上述色谱条件进样 20μL,测定熊果酸峰面积积

分值 ,计算得其 RSD为 1. 46% ,表明供试品溶液在 30 h内基

本稳定。

2. 8　重复进样精密度试验

精密吸取同一葶苈降血脂胶囊供试品溶液 20μL,按上

述色谱条件连续进样 6次 ,测定熊果酸峰面积积分值 ,计算

得其 RSD为 1. 98%。

2. 9　重复性试验

取同一批号葶苈降血脂胶囊 (批号 : 20050401) 6份 ,按

样品测定方法进行测定 ,计算得熊果酸的平均含量为 176. 10

μg·g- 1 , RSD为 2. 44%。

图 2　熊果酸紫外吸收图谱

F ig 2　UV absorp tion spectrum of ursolic acid

2. 10　回收率试验

取同一批号葶苈降血脂胶囊 (批号 : 20050401) 6份 ,每

份 2. 5 g,精密加入熊果酸对照品溶液 3 mL,挥干溶剂 ,按样

品测定方法进行测定 ,计算得熊果酸的平均回收率为

99. 80% , RSD为 1. 89%。

2. 11　样品测定

取 10个批号葶苈降血脂胶囊 ,制备供试品溶液 ,精密吸

取供试品溶液和对照品溶液各 20μL,按上述色谱条件进样

测定 ,外标一点法计算熊果酸的含量 ,结果见表 1。

表 1　葶苈降血脂胶囊中熊果酸含量测定结果

Tab 1　Determ ination results of ursolic acid in Tingli

J iangxuezhi cap sules

批　号 熊果酸含量 /μg·粒 - 1 批　号 熊果酸含量 /μg·粒 - 1

20050101 53. 19 51. 80 20050801 65. 06 63. 80

20050201 71. 81 72. 12 20051101 52. 30 52. 63

20050301 48. 94 48. 58 20060301 73. 50 73. 54

20050601 48. 29 48. 53 20060401 71. 80 71. 54

20050701 48. 32 48. 03 20060901 46. 94 46. 48

3　讨论

3. 1　熊果酸属于三萜酸 ,在天然植物中与齐墩果酸共存 ,为
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一对同分异构体 ,结构极为相似 ,极性差异极小。含量测定

方法主要有薄层扫描法 [ 2 ]和高效液相色谱法 [ 324 ] ,薄层扫描

法经硫酸显色后进行定量 ,但熊果酸和齐墩果酸在薄层板上

不易分离 ,实际上测定的是二者的总含量 ,且操作繁琐 ,重复

性差。采用本实验中的高效液相色谱法成功地分离熊果酸

和齐墩果酸 ,由于葶苈降血脂胶囊中齐墩果酸的含量低 ,故

仅以熊果酸为指标进行含量测定。

3. 2　测定波长的选择

取熊果酸对照品溶液 ,在 200～400 nm波长范围内进行

扫描 ,结果在 208 nm波长处有最大吸收 ,在此波长处测定流

动相基线噪音大。为减少流动相基线噪音 ,文献采用 210

nm [ 3 ] , 215 nm [ 5 ] , 220 nm [ 6 ]作为检测波长 ,经多次试验结果

表明 220 nm基线噪音小 ,故选择 220 nm作为熊果酸的测定

波长。

3. 3　流动相和色谱柱的选择

试验比较了流动相乙腈 2甲醇 2水 ( 65∶10∶25,每 100 mL

加乙酸铵 0. 5 g)、甲醇 2水 2冰醋酸 2三乙胺 ( 83∶17∶0. 04∶

0. 02)、乙腈 20. 2%磷酸溶液 (80∶20) ,结果表明以乙腈 2甲醇 2
水作为流动相可使熊果酸和齐墩果酸基本达到基线分离。

试验比较了色谱柱 D iamonsil ODS、Hypersil ODS、TSK gel

ODS280TM的分离效果 ,结果表明对色谱柱有一定的选择性 ,

以 D iamonsil ODS色谱柱峰形最佳 ,分离度好 ,柱效高。

3. 4　提取溶剂的选择

根据熊果酸的性质 ,在制备供试品溶液的过程中 ,比较

了采用乙醚、三氯甲烷、乙酸乙酯提取 ,结果表明以乙醚作为

提取溶剂提取效果好。

3. 5　采用高效液相色谱法测定葶苈降血脂胶囊中熊果酸的

含量方法可行 ,线性关系、稳定性、精密度、重复性、回收率试

验良好 ,可作为的葶苈降血脂胶囊质量控制方法。
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小波变换方法测定复方苯甲酸酊的含量

项迎春 ,祁建伟 (浙江医院 ,杭州 310013)

摘要 :目的　测定苯甲酸和水杨酸的含量。方法　采用最大吸收波长法测定水杨酸的含量。用紫外分光光度法测定苯甲酸

的对照液和混合液的吸收光谱 ,并对紫外吸收光谱进行连续小波变换 ,提取只与苯甲酸有关的特征小波系数的方法测定苯甲

酸的含量。结果　水杨酸的线性范围为 5～30μg·mL - 1 ( r = 0. 999 8) ,苯甲酸的线性范围 10～60μg·mL - 1 ( r = 0. 999 9)。

水杨酸、苯甲酸的平均回收率和 RSD分别为 99. 36% , 1. 02% ; 99. 09% , 1. 67%。结论　本法与传统方法相比 ,要求条件较低 ,

不需要物理化学分离 ,分析速度快 ,精确度较高 ,适用于该制剂的含量测定。

关键词 :小波变换 ;苯甲酸 ;水杨酸 ;含量测定
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D eterm ina tion of Com pound Benzo ic Ac id T incture by W avelet Tran sform

X IANG Ying2chun, Q I J ian2wei ( Zhejiang Hospita l, Hangzhou 310013, China)

ABSTRACT:O BJECT IVE　To find a better method to determ ine the content of compound Benzoic acid tincture. M ETHOD S　

Maximal wavelength was used to determ ine the content of salicylic acid. The absorp tion spectrum of benzoic acid standard and that of
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