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反相高效液相色谱法测定参芪降糖胶囊中梓醇含量

冯光军 １，罗 丹 ２，冉凤英 ２，杨 洋 １，杨光义 １，梅全喜 １，陈琴华 １△

（１．广东省深圳市宝安纯中医治疗医院药学部，广东 深圳 ５１８１０１； ２．湖北医药学院附属东风医院医学实验
中心，湖北 十堰 ４４２００８）

摘要：目的 建立测定参芪降糖胶囊中梓醇含量的反相高效液相色谱牗ＲＰ－ＨＰＬＣ牘法。方法 色谱柱为 ＬｉｎｋｓｉｌＨＰＬＣＣｏｌｕｍｎＯＤＳＣ１８柱
（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈 －０．１％磷酸溶液（２∶９８，Ｖ／Ｖ），流速为０．８ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２０５ｎｍ，柱温为３０℃，进样
量为１０μＬ。结果 梓醇质量浓度在１～１００μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验结果的 ＲＳＤ均小于２％
牗ｎ＝６牘；平均加样回收率为１０３．４５％，ＲＳＤ为１．６１％（ｎ＝６）。结论 该方法分离效果和重复性均良好，测定结果准确，回收率高，可用

于参芪降糖胶囊中梓醇的含量测定。
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中图分类号：Ｒ９３２；Ｒ２８４．１；Ｒ２８６．０ 文献标志码：Ａ 文章编号：１００６－４９３１牗２０２１牘０９－００６３－０３

ＣｏｎｔｅｎｔＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＣａｔａｌｐｏｌｉｎＳｈｅｎｑｉＪｉａｎｇｔａｎｇＣａｐｓｕｌｅｓｂｙＲＰ－ＨＰＬＣ
ＦＥＮＧＧｕａｎｇｊｕｎ１，ＬＵＯＤａｎ２，ＲＡＮＦｅｎｇｙｉｎｇ２，ＹＡＮＧＹａｎｇ１，ＹＡＮＧＧｕａｎｇｙｉ１，ＭＥＩＱｕａｎｘｉ１，ＣＨＥＮＱｉｎｈｕａ１

（１．ＤｅｐａｒｔｍｅｎｔｏｆＰｈａｒｍａｃｙ，ＳｈｅｎｚｈｅｎＢａｏ′ａｎＡｕｔｈｅｎｔｉｃＴＣＭ ＴｈｅｒａｐｙＨｏｓｐｉｔａｌ，Ｓｈｅｎｚｈｅｎ，Ｇｕａｎｇｄｏｎｇ，Ｃｈｉｎａ ５１８１０１； ２．ＤｅｐａｒｔｍｅｎｔｏｆＭｅｄｉｃａｌ
ＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌＣｅｎｔｅｒ，ＡｆｆｉｌｉａｔｅｄＤｏｎｇｆｅｎｇＨｏｓｐｉｔａｌｏｆＨｕｂｅｉＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＭｅｄｉｃｉｎｅ，Ｓｈｉｙａｎ，Ｈｕｂｅｉ，Ｃｈｉｎａ ４４２００８）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｒｅｖｅｒｓｅｐｈａｓｅｈｉｇｈ－ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＲＰ－ＨＰＬＣ）ｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒ
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ｒａｎｇｅｏｆｃａｔａｌｐｏｌｗａｓ１－１００μｇ／ｍＬ，ｔｈｅＲＳＤｓｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓｗｅｒｅｌｅｓｓｔｈａｎ２％（ｎ＝６）．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｃａｔａｌｐｏｌｗａｓ１０３．４５％ ｗｉｔｈＲＳＤｏｆ１．６１％（ｎ＝６）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｈａｓａｇｏｏｄｓｅｐａｒａｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔａｎｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ，
ａｃｃｕｒａｔｅｒｅｓｕｌｔｓａｎｄａｈｉｇｈｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃａｔａｌｐｏｌｉｎＳｈｅｎｑｉＪｉａｎｇｔａｎｇＣａｐｓｕｌｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＳｈｅｎｑｉＪｉａｎｇｔａｎｇＣａｐｓｕｌｅｓ；ｃａｔａｌｐｏｌ；ＲＰ－ＨＰＬＣ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

参芪降糖胶囊是由人参茎叶皂苷、五味子、黄芪、山

药、地黄、覆盆子、麦冬、茯苓、天花粉、泽泻、枸杞子１１味中药
材组方的复方制剂犤１犦，具有益气养阴、滋脾补肾功效，主要

用于治疗消渴症及２型糖尿病。现代研究表明，参芪降糖
胶囊能降低糖尿病周围神经病变患者血清内皮素 １
（ＥＴ－１）、白细胞介素 ６（ＩＬ－６）及肿瘤坏死因子－α
（ＴＮＦ－α）水平，疗效显著犤２－４犦，能显著降低血糖，调节血

脂水平，预防糖耐量异常向糖尿病转化犤５－８犦。目前对参

芪降糖胶囊的质量控制主要针对人参和黄芪的活性成

分，采用薄层色谱法和高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法进行含
量测定犤９犦。地黄为常用补益中药，具有调节心血管、免

疫、中枢等系统功能，以及降糖、降压等生物活性犤１０－１１犦。

以梓醇为代表的环烯醚萜苷类是地黄最主要的活性成

分，具有降血糖、利尿、缓和泻下等作用犤１２－１３犦，同为参芪

降糖胶囊的主要有效成分。本研究中建立了梓醇的含量

测定方法，为参芪降糖胶囊的质量控制提供参考。现

报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＳｈｉｍａｄｚｕＬＣ－９Ａ型高效液相色谱仪（日本岛津有
限公司），配有紫外检测器和浙江大学开发的 Ｎ２０００型
色谱工作站；ＫＱ－１００ＤＢ型数控超声波清洗器（昆山市
超声仪器有限公司，功率为 １００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）；
ＡＥＵ－２１０型电子天平（日本岛津有限公司，精度为百
万分之一）。

１．２ 试药

梓醇对照品（中国食品药品检定研究院，批号为

１１０８０８－２０１７１１，规格为每瓶 ２０ｍｇ，纯度≥９８％，供含
量测定用）；参芪降糖胶囊（五Ｏ五药业有限公司，批号
分别为１７１２０２５，１８０５１０２，１８０８０６５，规格为每粒０．３５ｇ）；
乙腈牗色谱纯，十堰市化学试剂厂）；水为微孔滤膜过滤
纯化水，其余试剂均为分析纯。
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取样量（ｇ）

１．０２
０．９８
１．０１
１．００
０．９９
１．０１

样品含量（μｇ）

１１０．２０
１０７．８０
１１１．１０
１１０．００
１０８．９０
１１１．１０

加入量（μｇ）

１００．００
１００．００
１００．００
１００．００
１００．００
１００．００

测得量（μｇ）

２１２．００
２１２．３０
２１２．４０
２１５．６０
２１２．１０
２１５．４０

回收率（％）

１０１．８０
１０４．５０
１０１．３０
１０５．６０
１０３．２０
１０４．３０

Ｘ（％）

１０３．４５

ＲＳＤ（％）

１．６１

Ａ Ｂ Ｃ

ｍＡＵ
１５０

１００

５０

０
０ ５ １０ １５ ２０

ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０
ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０
ｔ／ｍｉｎ

１ ５００

４００

３００

２００

１００

０

１

５００

４００

３００

２００

１００

０

１．梓醇
Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液

图１ 高效液相色谱图

１．ｃａｔａｌｐｏｌ
Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｕｓｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ（ｎ＝６）

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＬｉｎｋｓｉｌＨＰＬＣＣｏｌｕｍｎＯＤＳＣ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈－０．１％磷酸溶液（２∶９８，
Ｖ／Ｖ）；流速：０．８ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０℃；检测波长：２０５ｎｍ；
进样量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

取梓醇对照品１０ｍｇ，精密称定，置１００ｍＬ容量瓶中，
加甲醇，超声溶解，并用甲醇定容，制成含梓醇１００μｇ／ｍＬ
的对照品溶液。取样品１０粒，倾出内容物，研细，取２．５ｇ，
精密称定，置 ２５ｍＬ容量瓶中，加甲醇 ２０ｍＬ，称定质
量，超声提取３０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用甲醇补足减
失的质量，摇匀，用０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，
即得供试品溶液。按处方工艺制备缺地黄的阴性对照样

品，再按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察

专属性试验：精密吸取对照品溶液、供试品溶液和

阴性对照品溶液各１０μＬ，按２．１项下色谱条件进样测
定。色谱图见图１。结果理论板数按梓醇峰计均大于９０００，
分离度均大于１．５，基线分离良好。

线性关系考察：分别精密吸取２．２项下对照品溶液
（１００μｇ／ｍＬ）适量，置１０ｍＬ容量瓶中，以甲醇定容，分
别制成含梓醇质量浓度为 １，５，１０，２０，５０，１００μｇ／ｍＬ
的系列对照品溶液。吸取上述溶液各 １０μＬ，按 ２．１项
下色谱条件进样测定，记录峰面积，以对照品溶液质量

浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ牘为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线
性回归，得回归方程 Ｙ＝７１７０Ｘ－７６７１，Ｒ２＝０．９９８１
（ｎ＝６）。结果表明，梓醇质量浓度在 １～１００μｇ／ｍＬ范
围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：吸取梓醇对照品溶液（２０μｇ／ｍＬ），按
２．１项下色谱条件进样１０μＬ，连续进样６次，记录峰面
积。结果的 ＲＳＤ为０．９８％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为１８０５１０２）适量，研细，
依法制备供试品溶液，分别于 ０，２，４，６，８，１２ｈ时进样

测定，记录峰面积。结果的 ＲＳＤ为１．０２％（ｎ＝６），表明
供试品溶液在１２ｈ内稳定。

重复性试验：取样品（批号为１８０５１０２）适量，研细，依
法制备供试品溶液６份，按２．１项下色谱条件进样测定６
次，记录峰面积，并计算含量。结果平均含量为１１０μｇ／ｇ，
ＲＳＤ为１．９６％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。
加样回收试验：取样品（批号为１８０５１０２，梓醇含量

为１１０μｇ／ｇ）１．０ｇ，研细，精密称定，依法制备供试品溶
液 ６份，各加入梓醇对照品溶液（１００μｇ／ｍＬ）１ｍＬ，按
２．１项下色谱条件进样１０μＬ，测定峰面积，并计算回收
率。结果见表１。

２．４ 样品含量测定

取 ３批（批号分别为 １７１２０２５，１８０５１０２，１８０８０６５）
样品，取出内容物，研细，依法制备供试品溶液，按 ２．１
项下色谱条件进样１０μＬ。结果３批样品中梓醇含量分
别为１１０，１０５，１０８μｇ／ｇ。
３ 讨论

本试验中采用反相高效液相色谱法测定参芪降糖

胶囊中梓醇的含量，前期处理简便，结果准确。对梓醇对

照品溶液进行了全波长扫描，最大波长为２０５ｎｍ。考察
了甲醇 －０．１％磷酸溶液、乙腈 －０．１％磷酸溶液，结果
发现，以乙腈 －０．１％磷酸溶液（２∶９８，Ｖ／Ｖ）为流动相
时，梓醇与其他成分分离良好，保留时间适中。考察

了水－甲醇、甲醇、乙醇超声提取对梓醇含量测定的影
响，结果发现，用甲醇超声提取，样品杂质量少，提取效

·检验检测·
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