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高脂血症是多种原因导致的脂质代谢紊乱性疾

病，可引发冠状动脉粥样硬化性心脏病、糖尿病、胰腺

炎、肾衰竭等，是心血管疾病的高危因素［1 - 2］。《中国居

民营养与慢性病状况报告（2015年）》指出，我国成人高

脂血症患病率为 40. 4%［3］。随着人民生活水平的提高及

受不良生活习惯的影响，高脂血症发病率逐年上升，且

呈年轻化趋势［4］。目前，临床常用的调脂西药有他汀类、

贝特类等［5］，虽能有效调控血脂，但可导致肌病、横纹肌
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摘要：目的 优化黑加仑平脂胶囊的制备工艺，并建立其质量标准。方法 采用比较法筛选黑加仑籽的粉碎方法；采用 L9（34）正交试

验优选山楂及甘草提取工艺；采用显微鉴别法观察黑加仑籽粉末的性状；采用薄层色谱法对山楂和甘草进行定性鉴别；采用气相色谱

法测定 γ -亚麻酸的含量，色谱柱为 SupelcoTM弹性石英毛细管柱（30 m × 0. 25 mm，0. 25 µm），检测器为氢火焰离子化检测器，载气为

氮气，柱温为 205 ℃，进样口温度为 250 ℃，检测器温度为 275 ℃，分流比为 30∶1，进样量为 1 µL。结果 黑加仑籽采用低温超微粉碎

法粉碎；山楂最佳提取工艺为加 10倍量 70% 乙醇，回流提取 2次，每次 1. 0 h；甘草最佳提取工艺为加 10倍量水，回流提取 4次，每

次 1. 5 h。黑加仑籽显微鉴别专属性良好，可见内种皮厚壁细胞、胚乳细胞、石细胞；山楂和甘草薄层色谱图斑点清晰，分离效果好，且

阴性对照无干扰；γ - 亚麻酸甲酯质量浓度在 32. 4～648. 0 µg / mL 范围内与对照品溶液和内标溶液峰面积的比值线性关系良好

（r = 0. 999 9，n = 6）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD 均小于 2. 0%（n = 6）；加样回收率为 101. 28%，RSD 为 2. 94%（n = 9）；3批样

品中 γ - 亚麻酸平均含量为 15. 08 mg / g。结论 优化的黑加仑平脂胶囊制备工艺稳定，质量控制方法专属性强、准确度高、重复性

好，可用于黑加仑平脂胶囊的质量控制。
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AbstractAbstract：：Objective To optimize the preparation process of Heijialun Pingzhi Capsules，and to establish their quality standard.
Methods Comparison method was used to screen the crushing methods of Ribes nigrum seeds. L9（34） orthogonal test was used to
optimize the extraction process of Crataegus Fructus and Glycyrrhizae Radix. Microscopic identification method was used to observe
the properties of Ribes nigrum seeds powder. Thin - layer chromatography（TLC） method was used for the qualitative identification
of Crataegus Fructus and Glycyrrhizae Radix. Gas chromatography（GC）method was used to determine the content of γ - linolenic
acid，the chromatographic column was SupelcoTM elastic quartz capillary column（30 m × 0. 25 mm，0. 25 µm），the detector was a
hydrogen flame ionization detector with nitrogen as the carrier gas，the column temperature was 205 ℃ ，the injection port
temperature was 250 ℃，the detector temperature was 275 ℃，the split ratio was 30∶1，and the injection volume was 1 µL.
Results Ribes nigrum seeds were pulverized by low - temperature ultra - fine pulverization. The optimal extraction process for
Crataegus Fructus was as follows：adding 10 times the amount of 70% ethanol，reflux extraction for 2 times，1. 0 h for each time.
The optimal extraction process for Glycyrrhizae Radix was as follows：adding 10 times the amount of water，reflux extraction for
4 times，1. 5 h for each time. The microscopic identification of Ribes nigrum seeds had good specificity，with visible endosperm thick -
walled cells，endosperm cells，and stone cells. The TLC spots of Crataegus Fructus and Glycyrrhizae Radix were clear with good
separation，and the negative control had no interference. The linear range of γ - linolenic acid methylester was 32. 4 - 648. 0 µg / mL
（r = 0. 999 9，n = 6）. The RSDs of precision，stability，and repeatability tests were all lower than 2. 0%（n = 6）. The recovery rate of
γ - linolenic acid was 101. 28% with an RSD of 2. 94%（n = 9）. The average content of γ - linolenic acid in three batches of samples
was 15. 08 mg / g. Conclusion The optimal preparation process for Heijialun Pingzhi Capsules is stable，and the quality control method
has strong specificity，high accuracy，and good repeatability，which can be used for the quality control of Heijialun Pingzhi Capsules.
Key wordsKey words：：Heijialun Pingzhi Capsules；Ribes nigrum seeds；preparation process；quality standard
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溶解、2型糖尿病、抑郁症、睡眠障碍等药品不良反

应［6 - 7］。中药调血脂的药源丰富，疗效确切，配方灵活，

毒副作用小，长期应用耐受性好，应用前景广阔。中医

将高脂血症纳入“血瘀”“痰湿”“脂膏”等范畴，治疗以

健脾益气、化痰降浊为主［8］。黑加仑平脂方是维吾尔族

常用民间验方，由黑加仑籽、山楂和甘草组方。方中，

黑加仑籽为君药，具有祛痰化瘀、养心健脾功效［9］；山
楂为臣药，具有化瘀血、开胃气功效［10］；甘草为佐药，

具有益心气、和脾胃功效［11］。该方经新疆医科大学中

医学院周铭新教授论证，具有化瘀祛痰、健脾养心的

作用，主治高脂血症［9］。本研究中通过单因素试验、

L9（34）正交试验优选黑加仑平脂胶囊的制备工艺，并

建立其质量控制标准，为产品的后续开发和转化应用

提供参考。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

Clarus500型气相色谱仪（美国PE公司）；2695型高

效液相色谱仪（美国Waters公司）；BP211 D型电子天平

（德国Sartorius公司，精度为十万分之一）；F80型高速万

能粉碎机（北京永光明医疗仪器厂）；FDV型超微细粉

粉碎机（台湾佑崎有限公司）；8002型电子恒温水浴锅

（北京永光明医疗仪器厂）；R201型旋转蒸发器（上海申

胜生物技术有限公司）；CX31型光学显微镜（日本

Olympus公司）；WFH - 203B型暗箱式三用紫外分析仪

（上海精科实业有限公司）；CQ50A型微型超声波清洗

器（上海超声波仪器厂，功率为200 W，频率为40 kHz）。

1. 2 试药

黑加仑籽（新疆维帝食品有限责任公司，批号为

100923）；山楂（批号为 110903），甘草（批号为 110120），

均购自安徽省亳州市凯利中药饮片有限公司；γ -亚麻

酸甲酯对照品（批号为 110898 - 201605，含量大于

98%），金丝桃苷对照品（批号为 111521 - 200303，含量

大于 98%），甘草酸单铵盐对照品（批号为 110731 -
200409，含量大于98%），熊果酸对照品（批号为110742 -
201622，含量大于 98%），甘草次酸对照品（批号为

110723 - 200612，含量大于 98%），山楂对照药材（批号

为 121138 - 200302），甘草对照药材（批号为 120904 -
200410），均购自中国食品药品检定研究院；十七烷酸

甲酯对照品（安普实验室技术上海有限公司，批号为

T2370005，含量不低于 98%）；甲醇为色谱纯，水为超纯

水，其余试剂均为分析纯。

2 方法与结果

2. 1 黑加仑平脂胶囊制备工艺优选

2. 1. 1 黑加仑籽粉碎方法考察［12］

称取黑加仑籽 1 000 g，共 6份，其中 3份采用低温

超微粉碎，3份采用普通机械粉碎，收集通过 80目筛的

细粉，计算出粉率（%），采用气相色谱（GC）法测定 γ -
亚麻酸的含量。结果见表 1。可见，低温超微粉碎法的出

粉率显著高于普通机械粉碎法（P < 0. 05），但 2种方法

粉碎后的细粉中γ -亚麻酸含量无显著差异（P > 0. 05），

这可能与粉碎时间短有关，低温可有效保护药材中 γ -
亚麻酸和超氧化物歧化酶等不稳定活性物质。故选择

低温超微粉碎法。
表1 黑加仑籽出粉率和γ - 亚麻酸含量测定结果（n = 3）
Tab. 1 Results of flour extraction rate and γ - linolenic acid

content of Ribes nigrum seeds（n = 3）

序号

1
2
3
X ± s

低温超微粉碎法

出粉率（%）

94. 93
95. 28
97. 55

95. 92 ± 1. 42*

γ -亚麻酸含量（mg / g）
26. 94
26. 98
26. 16

26. 69 ± 0. 46

普通机械粉碎法

出粉率（%）

72. 52
75. 26
77. 35

75. 04 ± 2. 42

γ -亚麻酸含量（mg / g）
26. 64
24. 85
26. 61

26. 03 ± 1. 02
注：与普通机械粉碎法比较，*P < 0. 05。
Note：Compared with the ordinary mechanical crushing method，

*P < 0. 05.
2. 1. 2 山楂提取工艺优选

参照本课题组的前期研究方法［13］。采用 L9（34）正

交试验，对乙醇体积分数（因素A）、乙醇用量（因素 B）
和提取时间（因素 C）进行考察，因素与水平见表 2；以
主要调脂成分金丝桃苷含量和醇浸出物含量（权重系

数分别为 0. 7和 0. 3）为指标综合评价，筛选最佳醇提

条件。正交试验设计与结果见表 3，方差分析结果见

表 4。可见，最佳醇提工艺为 A2B2C2，因素 A对结果影

响显著（P < 0. 05），而因素 B和因素 C对结果影响不

显著（P > 0. 05）。为节约成本、节省工时，确定最佳提取工

艺为A2B1C1，即加 10倍量 70%乙醇，回流提取 2次，每

次1. 0 h。
表2 山楂提取L9（34）正交试验因素与水平

Tab. 2 Factors and levels of the L9（34）orthogonal test of Crataegus
Fructus

水平

1
2
3

因素A（%）

60
70
80

因素B（倍）

10
12
14

因素C（h）
1. 0
1. 5
2. 0

2. 1. 3 甘草水提工艺优选

采用 L9（34）正交试验对提取次数（因素A）、加水量

（因素B）和提取时间（因素C）进行考察，因素与水平见

表 5；以甘草酸含量和水浸出物含量（权重系数分别为

0. 7和 0. 3）为指标综合评价，筛选最佳水提条件。正交

试验设计与结果见表 3，方差分析结果见表 4。可见，最
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佳水提工艺为A3B3C3，因素A对结果影响显著（P < 0. 05），

而因素B和因素C对结果影响不显著（P > 0. 05）。为节

约成本、节省工时，确定最佳提取工艺为A3B1C2，即加

10倍量水，回流提取4次，每次1. 5 h。
表3 L9（34）正交试验设计与结果

Tab. 3 Design and results of the L9（34） orthogonal test

序号

1
2
3
4
5
6
7
8
9

山楂

甘草

K1
K2
K3
R

K1
K2
K3
R

因素

A
1
1
1
2
2
2
3
3
3

206. 86
250. 66
227. 94
43. 80
256. 95
273. 09
289. 27
32. 32

B
1
2
3
1
2
3
1
2
3

223. 35
236. 47
225. 64
13. 12
266. 64
270. 77
281. 90
15. 26

C
1
2
3
2
3
1
3
1
2

226. 42
234. 40
224. 64
9. 76

258. 97
275. 77
284. 57
25. 60

含量（µg / mL）
金丝桃苷

1. 83
1. 98
1. 55
2. 41
2. 96
2. 16
1. 90
2. 14
2. 10

甘草酸

71. 13
78. 18
80. 63
74. 18
78. 14
83. 45
85. 60
77. 82
85. 08

浸出物含量（%）

山楂

27. 2
28. 0
31. 3
27. 8
29. 0
32. 4
29. 4
28. 3
31. 6

甘草

10. 08
11. 75
13. 00
14. 33
14. 92
11. 33
14. 92
13. 42
15. 17

综合评分

山楂

68. 47
72. 75
65. 64
82. 73
86. 85
81. 08
72. 15
76. 87
78. 92

甘草

78. 12
87. 18
91. 65
89. 01
93. 41
90. 67
99. 51
90. 18
99. 58

表4 方差分析结果

Tab. 4 Results of the analysis of variance

方差来源

A
B
C
误差D

离差平方和

山楂

318. 66
32. 74
18. 71
16. 60

甘草

174. 10
41. 53
112. 78
16. 60

自由度

山楂

2
2
2
2

甘草

2
2
2
2

均方

山楂

159. 33
16. 37
9. 36
8. 30

甘草

87. 05
20. 77
56. 39
4. 54

F值

山楂

19. 19
1. 97
1. 13

甘草

19. 19
4. 58
12. 43

P

山楂

< 0. 05
> 0. 05
> 0. 05

甘草

< 0. 05
> 0. 05
> 0. 05

表5 甘草提取L9（34）正交试验因素与水平

Tab. 5 Factors and levels of the L9（34） orthogonal test of
Glycyrrhizae Radix

水平

1
2
3

A（次）

2
3
4

B（倍）

10
12
14

C（h）
1. 0
1. 5
2. 0

2. 1. 4 水提液除杂工艺优选

采用单因素试验对除杂方法（离心法、ZTC 1 + 1 - Ⅱ
型天然澄清剂法和壳聚糖澄清剂法）进行考察，以甘草酸

和水浸出物含量与保留率（权重系数分别为0. 5和0. 5）为
指标综合评价［9］，结果见表 6。可见，ZTC 1 + 1 - Ⅱ型天

然澄清剂法综合评分最高，且 ZTC 1 + 1 - Ⅱ型天然澄

清剂具有无残留、兼具矫味、易工业化等优点［14］，故选

择ZTC1 + 1 - Ⅱ型天然澄清剂法进行除杂。
表6 水提液除杂工艺考察结果（n = 3）

Tab. 6 Investigation results of impurity removal process with
water extraction liquid（n = 3）

水提液除杂工艺

除杂方法

浓缩比例

（g∶mL）

澄清剂

用量

离心法

ZTC 1 + 1 - Ⅱ型

天然澄清剂法

壳聚糖澄清剂法

1∶5
1∶10
1∶20
1∶30
ZTC 1%A，0. 5%B
ZTC 2%A，1. 0%B
ZTC 4%A，2. 0%B

甘草酸（X ± s）
含量（mg / g）
19. 10 ± 1. 27
16. 60 ± 1. 93

13. 89 ± 1. 51
13. 62 ± 1. 06
15. 14 ± 1. 14
17. 26 ± 1. 03
18. 44 ± 2. 11
18. 10 ± 1. 81
17. 36 ± 1. 08
14. 99 ± 1. 68

保留率（%）

98. 00 ± 1. 50
85. 22 ± 5. 23

71. 30 ± 2. 67
67. 92 ± 3. 16
77. 72 ± 2. 02
87. 41 ± 3. 78
88. 42 ± 3. 15
91. 65 ± 3. 89
87. 90 ± 3. 04
75. 90 ± 3. 81

水浸出物（X ± s，%）

含量

14. 52 ± 0. 96
13. 70 ± 1. 26

13. 82 ± 1. 48
12. 98 ± 1. 58
13. 26 ± 1. 63
13. 64 ± 1. 01
14. 28 ± 1. 53
14. 18 ± 1. 01
13. 57 ± 1. 68
13. 04 ± 1. 02

保留率

96. 67 ± 1. 87
91. 21 ± 1. 40

92. 01 ± 2. 65
86. 52 ± 3. 58
88. 28 ± 3. 83
90. 45 ± 2. 56
93. 35 ± 3. 21
94. 03 ± 3. 63
89. 99 ± 2. 24
86. 47 ± 1. 72

综合

评分

91. 83
93. 10

84. 47
88. 41
92. 80
97. 64
95. 71
95. 98
97. 08
91. 42

筛选出除杂方法后，再对浓缩比例、澄清剂的用量

进行考察，由表 6可知，药材与药液浓缩比例为 1∶20
（m / V）时甘草酸保留率较高，水浸出物保留率较低，综

合评分最高，故选择水提液最佳浓缩比例为1∶20（m / V）；

澄清剂用量为 ZTC 2%A和 1. 0%B时甘草酸保留率较

高，水浸出物保留率较低，综合评分最高，故选择澄清

剂用量为ZTC 2%A和1. 0%B。
筛选出的黑加仑平脂胶囊最佳制备工艺为，山楂

用 10倍量 70%乙醇回流提取 2次，每次 1. 0 h，滤过，减

压浓缩成相对密度为 1. 10～1. 16（60～70 ℃）的清膏；

甘草用 10倍量水回流提取 4次，每次 1. 5 h，滤过，滤液

减压浓缩至 1∶20（m / V），加入 ZTC 1 + 1 - Ⅱ型天然澄

清剂除杂，滤过，滤液与山楂清膏合并后浓缩成相对密

度为 1. 14～1. 20（60～70 ℃）的浸膏；黑加仑籽低温超

微粉碎，过 80目筛后与上述浸膏混合，加入辅料，使用

干燥喷雾制粒机一步制粒，整粒，灌装，即得。按此工艺制

备3批（批号分别为19060203，19060303，19060403）黑加

仑平脂胶囊，备用。

2. 2 黑加仑平脂胶囊质量标准研究

2. 2. 1 黑加仑籽的显微鉴别

分别取黑加仑平脂胶囊内容物和黑加仑籽粉末，

研成细粉，取少许置载玻片上，滴加水合氯醛试液，盖

上盖玻片，置显微镜下观察［15］。结果二者内种皮厚壁细

胞均为椭圆形或多角形，呈棕红色；胚乳细胞均为椭圆

形或多角形，内含众多颗粒状物，呈灰白色；石细胞均

为类方形或类长方形，胞腔大。详见图1。
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2. 2. 2 薄层色谱鉴别

山楂［16］：取胶囊内容物 1. 0 g，精密称定，加乙酸乙

酯 4 mL，超声 15 min，滤过，滤液浓缩至 0. 5 mL，作为供

试品溶液；另取熊果酸对照品，加甲醇制成质量浓度为

1. 0 mg / mL的对照品溶液；另取山楂对照药材1. 0 g，按
供试品溶液制备方法制备对照药材溶液；按处方工艺

制备缺山楂的阴性样品，按供试品溶液制备方法制备

阴性对照品溶液。分别吸取上述 4种溶液点于同一薄层

板上，以甲苯 -乙酸乙酯 -甲酸（20∶4∶0. 5，V / V / V）为

展开剂，展开。结果供试品溶液色谱图中，在与对照药

材溶液和对照品溶液色谱相应位置显相同的紫红色斑

点，且阴性对照无干扰。详见图2 A。
甘草［17］：取胶囊内容物1. 0 g，精密称定，加盐酸2 mL、

氯仿 20 mL，超声 15 min，滤过，滤液蒸干，残渣加无水

乙醇 0. 5 mL使溶解，作为供试品溶液；另取甘草次酸对

照品，加无水乙醇制成质量浓度为 1. 0 mg / mL的对照

品溶液；另取甘草对照药材 1. 0 g，按供试品溶液制备方

法制备对照药材溶液；按处方工艺制备缺甘草的阴性

样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。分

别吸取上述 4种溶液点于同一薄层板上，以石油醚 -
苯 - 乙酸乙酯 - 冰醋酸（10∶20∶7∶0. 5，V / V / V / V）为

展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10 %磷钼酸乙醇溶液显

色，置紫外光灯（365 nm）下检视。结果供试品溶液色谱

图中，在与对照药材溶液和对照品溶液色谱相应位置

显相同的黑色斑点，且阴性对照无干扰。详见图2 B。
2. 2. 3 GC法测定 γ -亚麻酸含量

1）色谱条件

色谱柱：SupelcoTM弹性石英毛细管柱（30m× 0. 25mm，
0. 25 µm）；检测器：氢火焰离子化（FID）检测器；载气：

氮气；柱温：205 ℃；进样口温度：250 ℃；检测器温度：

275 ℃；分流比：30∶1；进样量：1 µL。
2）溶液制备

对照品溶液：取 γ - 亚麻酸甲酯对照品 16. 20 mg，
精密称定，置 10 mL容量瓶中，加甲醇制成质量浓度为

1 620 µg / mL的溶液，即得。

内标溶液：取十七烷酸甲酯对照品19. 97mg，精密称定，

置10 mL容量瓶中，加甲醇制成质量浓度为1 997 µg / mL的
溶液，即得。

供试品溶液：取胶囊内容物，研细，过 80目筛，精密

称定，置索氏提取器中，加乙醚加热回流 4 h，挥干乙醚，

从残留液中精密称取 100 mg，置 10 mL具塞试管中，加

0. 5 mol / L氢氧化钾甲醇溶液2 mL，60℃水浴皂化15 min，
待油珠溶解，放冷，加 14%三氟化硼甲醇溶液 2 mL，
60 ℃水浴甲酯化 2 min，放冷，精密加入正己烷 2 mL，
振摇，加饱和氯化钠溶液 2 mL，静置分层，从上层液中

精密量取0. 2 mL，置5 mL容量瓶中，精密加入内标溶液

1 mL，加正己烷定容，即得［18］。
阴性对照品溶液：按处方工艺制备不含黑加仑籽

的阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品

溶液。

3）方法学考察

专属性试验：分别取上述阴性对照品溶液、对照品

溶液和供试品溶液，按上述色谱条件进样测定，记录色

谱图。结果供试品溶液和对照品溶液中，γ - 亚麻酸甲

酯保留时间一致，样品中其他组分对γ -亚麻酸甲酯无

1 2 3

A

B

1. 内种皮厚壁细胞 2. 胚乳细胞 3. 石细胞

A. 黑加仑籽粉末 B. 黑加仑平脂胶囊内容物

图1 黑加仑籽的显微鉴别图

1. Parenchyma cells 2. Endosperm cells 3. Stone cells
A. Ribes nigrum seed powder B. Heijialun Pingzhi Capsules

Fig. 1 Microscopic identification pictures of Ribes nigrum seeds

1 2 3 4 1 2 3 4
A B

1. 对照品溶液 2. 对照药材溶液 3. 供试品溶液 4. 阴性

对照品溶液

A. 山楂 B. 甘草（365 nm）
图2 薄层色谱图

1. Reference solution 2. Reference medicinal solution 3. Test solution
4. Negative reference solution

A. Crataegus Fructus B. Glycyrrhizae Radix（365 nm）
Fig. 2 TLC chromatograms
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图3 气相色谱图

1. Methyl heptadecanoate（internal standard） 2. γ - linolenic acid methyl ester
A. Reference solution B. Test solution C. Negative reference solution

Fig. 3 GC chromatograms
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干扰，且阴性对照无干扰，表明方法专属性良好。详

见图3。
线性关系考察：分别精密吸取上述对照品溶液

0. 1，0. 5，1. 0，1. 5，2. 0，2. 5 mL，分别置 5 mL容量瓶中，

加内标溶液 1 mL，加正己烷定容，按上述色谱条件进样

测定。以对照品溶液质量浓度（X，µg / mL）为横坐标、对

照品溶液与内标溶液峰面积比值（Y）为纵坐标进行线

性回归，得回归方程Y = 0. 002 4 X - 0. 024 2（r = 0. 999 9，
n = 6）。结果表明，γ - 亚麻酸甲酯质量浓度在 32. 4～
648. 0 µg / mL范围内与对照品溶液和内标溶液峰面积

比值线性关系良好。

精密度试验：精密吸取上述对照品溶液，按上述色

谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。结果的RSD为

0. 27%（n = 6），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批（批号为 19060303）黑加仑

平脂胶囊内容物适量，精密称定，按上述方法制备供

试品溶液，分别于室温下放置 0，2，4，8，12，24 h时按

上述色谱条件进样测定，连续测定 5 d，计算日内和日

间精密度。结果的 RSD分别为 0. 18%（n = 6）和 0. 29%
（n = 30），表明供试品溶液室温下放置 24 h稳定性

良好。

重复性试验：取同一批（批号为 19060303）黑加仑

平脂胶囊内容物 6份，按上述方法制备供试品溶液，按

上述色谱条件进样测定，记录峰面积。结果的 RSD为

1. 34%（n = 6），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取同一批（批号为 19060303）黑加

仑平脂胶囊内容物（γ -亚麻酸甲酯含量为15. 17 mg / g）
9份，每份 15 g，按上述供试品溶液制备方法制备至“静

置分层”，量取上层液0. 1 mL，置容量瓶中，分为3组，各

3份，分别精密加入 0. 40，0. 50，0. 60 mL γ - 亚麻酸甲

酯对照品溶液，加入内标溶液，按上述色谱条件进样测

定，计算回收率。结果见表7。

表7 γ - 亚麻酸甲酯加样回收试验结果（n = 9）
Tab. 7 Results of the recovery test of γ - linolenic acid methyl

ester（n = 9）

样品含量（mg）
1. 05
0. 87
0. 94
0. 94
0. 96
0. 92
0. 97
0. 89
0. 92

加入量（mg）
0. 65
0. 65
0. 65
0. 81
0. 81
0. 81
0. 97
0. 97
0. 97

测得量（mg）
1. 70
1. 50
1. 61
1. 75
1. 81
1. 75
1. 98
1. 83
1. 92

回收率（%）

100. 00
96. 92
103. 08
100. 00
104. 94
102. 47
104. 12
96. 91
103. 09

X（%）

101. 28

RSD（%）

2. 94

4）样品中γ -亚麻酸的含量测定

取3批（批号分别为19060203，19060303，19060403）
黑加仑平酯胶囊内容物，各平行 3份，按上述方法制备

供试品溶液，按上述色谱条件进样测定。结果 3批样品

中γ -亚麻酸含量分别为（16. 35 ± 0. 75）mg / g、（15. 13 ±
1. 21）mg / g、（16. 06 ± 1. 03）mg / g，平均为15. 84 mg / g，
计算得 γ - 亚麻酸的含量为 15. 08 mg / g。计算公式为

γ -亚麻酸含量 = γ -亚麻酸甲酯含量 × 0. 952。
3 讨论

3. 1 黑加仑平脂胶囊功效

黑加仑为新疆北部地区塔城、伊犁、阿勒泰等地广

泛种植的一种浆果植物。黑加仑籽是黑加仑浆果榨汁

后的主要副产品，常被丢弃或用作饲料。研究表明，黑

加仑籽具有抗氧化、调脂、预防动脉粥样硬化、抗炎、抗

肿瘤、抗糖尿病等药理学作用［19］。黑加仑平脂胶囊是从

中医理论出发，以黑加仑籽为君药，经典调脂中药山楂

为臣药，调脂中药甘草为佐药，组成的调脂复方中药

制剂。

3. 2 黑加仑籽粉碎方法优化

本研究中选择粉碎后直接入药，原因有以下三点。
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1）黑加仑籽中含有具有抗动脉粥样硬化作用的超氧化

物歧化酶［20］，高温提取会破坏这种有效成分。2）籽油易

酸败，稳定性远低于籽粉。3）籽粉在胶囊中还具有赋形

剂的作用。超低温粉碎不仅可防止因局部过热所致油

脂渗出、物料变黏，还可保护黑加仑籽中不稳定有效成

分［9］。γ -亚麻酸是黑加仑籽中主要调脂活性成分［21］，
出粉率是评价粉碎工艺损耗多少的关键指标，故选择

出粉率和 γ - 亚麻酸含量综合考察黑加仑籽的粉碎

方法。

3. 3 山楂、甘草提取工艺指标选择

金丝桃苷为山楂调脂的主要黄酮类成分［22］，且为

脂溶性成分，故采用醇提取。醇提浸出物量是衡量山楂

质量的重要指标，故本研究中以金丝桃苷含量及醇提

浸出物含量作为山楂提取工艺的综合评价指标。甘草

酸为甘草中发挥调脂及阻止动脉粥样硬化形成的主要

活性成分［23 - 24］，其为水溶性成分，故采用水提取。水提

浸出物量是衡量药材中有效成分是否提取完全和是否

完全转移的重要指标［25］。中药有效成分较复杂，单一指

标往往不能衡量工艺的优劣。故选择主要有效成分甘

草酸和水提浸出物含量综合评价甘草的提取工艺。由

于浸出物量与药理作用强度不呈量效关系，故设定浸

出物权重系数为 0. 3；而有效成分含量与药物的药理学

作用具有明显相关性，故设定有效成分权重系数

为0. 7。
3. 4 方法评价

本研究中优选的黑加仑平脂胶囊制备工艺简单稳

定，适于工业化生产；所建立的质量标准稳定可靠，可

用于黑加仑平脂胶囊的质量控制。本研究为黑加仑平

脂胶囊的后续开发和转化应用奠定了基础。
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