
人参皂苷 Re和人参皂苷 Rg1 为主,人参皂苷 Rb1 含

量较低、且与杂质峰无法得到很好的分离,测定误差

较大,因此,选择人参皂苷 Rg1 和人参皂苷 Re 作为

本品中的含量测定指标。
表 3 样品含量测定

批号
人参皂苷 Re、人参皂苷

Rg1含量( mg/支)

RSD

%

081118 0. 92

081125 0. 89 2. 32

090109 0. 88

  在试验中,曾按《中国药典》2005 年版一部中人

参、人参叶、三七、红参等多种含人参皂苷的药材及

复方中药的色谱条件进行试验,经反复试验优选,以

正文所选流动相,即乙腈—水二元系统梯度洗脱,以

甲醇冲洗色谱柱( 避免连续进样带来的相互干扰) ,

结果重复性最佳,出峰时间适宜,峰形尖锐、对称,且

人参皂苷 Rg1 和人参皂苷 Re与杂质峰分离较好。

样品溶液制备中,经试验,水饱和正丁醇萃取 5

次即可将人参皂苷 Rg1 和人参皂苷 Re提取完全;氨

试液洗涤次数在 3 次以上时,虽然制备的供试品颜

色变浅,样品 HPLC色谱中杂质峰吸收度变小,但也

会造成人参皂苷类成分的损失,因此,在制备供试品

溶液时,用水饱和的正丁醇振摇提取 5 次、氨试液洗

涤 2 次。

本试验中还采用了蒸发光散射检测器 ( WA-

TERS 2420 型) 进行对人参皂苷 Re和人参皂苷 Rg1

含量测定,其结果与紫外检测器的测定结果基本一

致。考虑到紫外检测器较为普及,因此选用紫外检

测器进行测定。对供试品及对照品色谱中的人参皂

苷 Rg1 和人参皂苷 Re峰进行 200 ～400 nm紫外光

谱扫描,结果两者均在紫外末端区 200 nm有强吸

收,参考《中国药典》2005 年一部人参等药材项下测

定波长,选择与药典一致的 203 nm为检测波长。
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金菟亮光胶囊质量标准研究
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  [ 摘要]  目的: 建立金菟亮光胶囊的质量标准。方法: 采用薄层色谱( TLC) 法对方中菟丝子、金钗石斛进行定性鉴别;采

用反相高效液相色谱法对金丝桃苷进行定量分析: 色谱柱为 Dikma Diamons C18 ( 150 mm×4. 6 mm, 5 μm) , 流动相为甲醇-

0. 025 mol·L - 1磷酸水( 40∶60) ,流速为 0. 8 mL·min - 1 , 检测波长为 370 nm。结果: TLC斑点清晰,分离度较好。金丝桃苷进

样量在 0. 101～0. 606 μg范围内与峰面积积分值呈良好线性关系 ( r = 0. 999 6) ; 平均加样回收率为 95. 2% , RSD = 1. 3% ( n =

5)。结论:该方法简便,准确, 可用于金菟亮光胶囊的质量控制。

[ 关键词]  金菟亮光胶囊;反相高效液相色谱法; 薄层色谱法; 金丝桃苷

[ 中图分类号]  R284. 1  [文献标识码]  B  [ 文章编号]  1005-9903( 2010) 03-0053-03

  金菟亮光胶囊由菟丝子和金钗石斛两味中药的

有效部位组成,具有补肾益精、养肝明目的功效,用

于治疗老年性白内障等症。笔者对方中菟丝子、金
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钗石斛药材做了薄层色谱 ( TLC) 鉴别, 并用高效液

相色谱( HPLC) 法对金丝桃苷进行了含量测定,并进

行了方法学研究。

1 仪器与试药

日本岛津 LC-10AT 高效液相色谱仪; 统 SPD-

10A紫外-可变波长检测器; Class-vp 色谱工作站;

Dikma Diamons C18 柱; MettlerAE240 型电子天平;

KQ2200DB型数控超声波清洗器 ( 昆山市超声仪器

有限公司) ;旋转蒸发器( 上海亚荣生化仪器厂) ;甲

醇为色谱纯,水为重蒸馏水,其它试剂为分析纯。

金丝桃苷对照品( 中国药品生物制品检定所,批

号: 111521-200303) 、金钗石斛对照药材 ( 中国药品

生物制品鉴定所) ;金菟亮光胶囊样品 ( 遵义医学院

第一附属医院制剂室提供, 批号: 060609、060912、

061101) 。

2 薄层鉴别

2.1 菟丝子的鉴别  取本品 3 粒,倾出内容物,置

50 mL量瓶中,用甲醇 10 mL超声使溶解,摇匀,作

为供试品溶液。另取金丝桃苷对照品, 加乙醇制成

每 mL含 0. 5 mg的溶液,作为对照品溶液。照薄层

色谱法
[ 1]
试验,分别吸取上述两种溶液各 8 μL点于

同一以 0. 3%羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 G薄

层板上, 以氯仿-醋酸乙酯-甲酸 ( 4∶4∶2) 为展开

剂,展开, 取出, 晾干, 置紫外灯 ( 365 nm) 下检视。

供试品色谱中,在与对照品色谱相应的位置上,显黄

褐色的斑点。阴性液在此处无干扰。

2.2 金钗石斛鉴别  取本品 3 粒,倾出内容物,置

50 mL量瓶中,用甲醇 10 mL超声使溶解,摇匀,作

为供试品溶液。另取金钗石斛对照药材 5 g,同法制

成对照药材溶液。照薄层色谱法
[ 1 ]
试验,分别吸取

上述两种溶液各 8 μL点于同一以 0. 3%羧甲基纤维

素钠为黏合剂的硅胶 G薄层板上, 以氯仿-醋酸乙

酯-甲醇( 7∶2∶1) 为展开剂,展开,取出,晾干,喷以

5% FeCl乙醇试液。供试品色谱中,在与对照药材色

谱相应的位置上,显紫色的斑点。阴性液在此处无

干扰。

3 检查

3.1 水分 取本品若干粒,倾出内容物,精密称定

5g,按照水分测定法 [ 1]
中的烘干法测定。本品含水

分为 7. 2%低于 9. 0%
[ 1 ]
。

3.2 装量差异  取本品 10 粒,照胶囊剂“装量差

异”的检查方法
[ 1 ]
检查,结果表明, 每粒装量均在 -

10% ～+10%以内。

3.3 崩解时限 取本品 6 粒,照崩解时限检查法
[ 1 ]

检查,结果表明,本品崩解时限均在 1 h以内。

4 含量测定

4.1 色谱条件与系统适应性试验  色谱柱: Dikma

Diamons C1 8柱( 150 mm×4. 6 mm, 5 um) ;流动相:甲

醇-0. 025 mol·L
- 1
磷酸水 ( 40∶60) ;检测波长: 370

nm;柱温: 40 ℃; 流速: 0. 8 mL·min - 1; 进样量: 3

μL。进样前样品用 0. 45 μm微孔滤膜过滤。在上

述条件下,金丝桃苷与其它色谱峰达到了基线分离,

阴性液在金丝桃苷色谱峰相应的位置上无干扰峰出

现。结果见图 1。

A. 对照品 ; B. 供试品 ; C. 阴性液 ; 1 -金丝桃苷

图 1 高效液相色谱图

4.2 对照品溶液的制备 精密称取金丝桃苷对照

品 10. 01 mg置 100 mL量瓶中,加甲醇溶解并稀释

至刻度, 摇匀,制成每 mL含 0. 101 mg 的对照品溶

液。

4.3 供试品溶液的制备  取本品内容物,研细,取

0. 20 g,精密称定,置 50 mL量瓶中,用 95% 乙醇 40

mL超声使溶解并稀释至刻度,摇匀。溶液经微孔滤

膜( 0. 45 μm)滤过,收集续滤液作为供试品溶液。

4.4 阴性供试品液  按处方工艺制成不含菟丝子

的阴性样品, 按“4. 3”项下方法制成阴性对照品溶

液,按“4. 1”项下色谱条件进样。

4.5 标准曲线的绘制  精密吸取对照品溶液 1. 0,

2. 0, 3. 0, 4. 0, 5. 0, 6. 0 μL注入高效液相色谱仪中,

测定色谱峰面积,以对照品浓度为横座标,峰面积为

纵座标,绘制标准曲线,经回归处理,回归方程为: A
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= 7. 10 ×105C - 2. 01 ×104 ,相关系数 r = 0. 999 6。结

果表明金丝桃苷的浓度在 0. 101 ～0. 606 μg·μL
- 1

范围内与峰面积积分值呈良好线性关系。

4.6 精密度试验  精密吸取同一供试品溶液,按

“4. 1”项下色谱条件,连续进样 5 次, 测定金丝桃苷

的峰面积。结果, 平均峰面积为477 835. 8, RSD =

0. 7% ,表明仪器精密度良好。

4.7 稳定性考察 精密吸取同一供试品溶液,分别

于 0, 2, 4, 8, 12 h,按“4. 1”项下色谱条件,测定金丝

桃苷的峰面积。结果, RSD = 1. 2% ,供试品溶液在

12 h内基本稳定。

4.8 重复性考察 精密称取同一批供试品( 批号:

061101) 5 份,按“4. 1”项下色谱条件,测定金丝桃苷

的含量。结果金丝桃苷平均含量为 1. 9% , RSD =

1. 3% ,表明方法重复性良好。

4.9 加样回收率  取已知含量的样品 ( 批号

061101) 内容物 5 份,每份约 0. 2 g,精密称定, 加入

金丝桃苷对照品适量,按“4. 3”项下方法制备供试

品溶液, 过滤后进样 3 μL, 记录色谱图, 计算回收

率。结果,平均回收率为 95. 2% , RSD为 1. 3%。结

果见表 1。
表 1 加样回收率 ( n = 5)

序号
样品量

( g)

样品含量

( mg)

金丝桃苷加

入量( mg)

实测量

( mg)

回收率

( % )

平均回

收率( % )

RSD

( % )

1 0. 189 2 3. 768 9 3. 732 7. 363 1 96. 3

2 0. 210 8 4. 199 1 3. 732 7. 755 3 95. 3

3 0. 198 6 3. 956 1 3. 732 7. 468 2 94. 1 95. 2 1. 3

4 0. 192 4 3. 832 6 3. 732 7. 334 4 93. 8

5 0. 196 7 3. 918 3 3. 732 7. 519 6 96. 5

4.10 样品含量测定  按“4. 3”项下方法制备 3 批

供试品溶液,分别吸取对照品溶液和供试品溶液各

3 μL, 注入高效液相色谱仪,按色谱条件测定峰面

积,以外标一点法计算金丝桃苷含量。结果见表 2。
表 2 样品含量测定结果 ( n = 3)

批号 金丝桃苷含量 mg·g - 1 RSD( % )

060609 19. 92 0. 6

061912 20. 14 1. 1

061101 20. 09 0. 9

5 讨论

在进行金钗石斛的 TLC鉴别时,曾选用氯仿-醋

酸乙酯-甲酸( 4∶4∶1) 、氯仿-甲醇 ( 10∶1) 、氯仿-

乙酸乙酯-甲醇( 8∶2∶1) 、氯仿-丙酮( 10∶1) 、乙酸

乙酯-甲醇( 8∶2) 作为展开剂进行试验, ,效果并不

理想,斑点分离不开,且阴性对照有干扰。改用氯

仿-乙酸乙酯-甲酸 ( 7∶2∶1) 作为展开剂, 斑点集

中,层次清晰,分离效果较好,重复性好, 稳定可靠,

具可操作性。

金丝桃苷是方中君药菟丝子的主要指标性成

分,因此,选择金丝桃苷作为控制本品质量的指标性

成分。本试验曾选用甲醇-水( 40∶60)、甲醇-0. 2%

磷酸溶液 ( 55∶45) 、甲醇-0. 1% 冰醋酸溶液 ( 40∶

60) 、水-异丙醇-乙酸 ( 80∶16∶4) 为流动相进行试

验, 结果金丝桃苷的分离度较差,阴性液干扰较大。

经多次摸索, 用甲醇-0. 025 mol·L
- 1
磷酸水 ( 40∶

60) 作为流动相,阴性液无干扰,金丝桃苷与其他组

分色谱峰完全达到基线分离,经多次测试,系统具有

很好的重现性和稳定性。

在金丝桃苷含量测定中,曾选择 354、370 nm两

种波长。实验结果表明,选择 354 nm波长测定峰形

较差,峰面积较小,而以 370 nm波长测定峰形及峰

面积较好,因此确定 370 nm为测定波长。提取条件

的选择,参阅有关文献
[ 2]

,采用甲醇超声法。提取时

间考察,分别超声提取 10, 20, 30 min,测定结果表

明:提取 20 min 已提取完全, 故采用超声提取 20

min;提取溶剂量考察,分别采用甲醇 20, 40, 60 mL

超声提取, 测定结果表明:采用甲醇 40 mL已提取

完全,故采用超声提取 40 mL。

综上所述,本方法简便,准确,可用于金菟亮光

胶囊的质量控制。
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