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摘要： 目的　 建立六味葛蓝降脂片 （火麻仁、 决明子、 葛根等） ＨＰＬＣ 指纹图谱， 并测定葛根素、 大豆苷、 大豆苷

元、 橙黄决明素、 大黄酚的含有量。 方法 　 该药物甲醇提取液的分析采用 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×
４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２８０ ｎｍ。 结果　 １０
批样品中有 １２ 个共有峰， 相似度大于 ０􀆰 ９９７。 ５ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ５０）， 平均加样回收率

９６􀆰 ０％ ～１０２􀆰 ６％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ５４％ ～１􀆰 ７％ 。 结论　 该方法简便准确， 可用于六味葛蓝降脂片的质量控制。
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　 　 高脂血症为临床上的多发病及常见病， 是引发

脂肪肝、 心脑血管疾病的重要病因之一［１］， 中医

药在防治该疾病上具有独特优势， 可多靶点、 多环

节综合降脂， 而且毒副作用小， 相关中药或保健食

品市场前景良好［２⁃８］。
六味葛蓝降脂片是由广西中医药大学制药厂拟

开发的具有辅助降血脂功效的保健食品， 由绞股

蓝、 火麻仁、 决明子、 葛根、 沙棘、 荷叶 ６ 味药食

两用药材配伍而成， 通过扶正祛邪、 补中益气来调

节机体代谢机能， 从而达到降血脂作用［９⁃１０］。 方中

葛根和决明子发挥主要作用， 前者所含异黄酮是重

要药效物质［１１］， 葛根素、 大豆苷、 大豆苷元等［１２］

具有扩张冠状动脉血管、 增加冠状动脉血流量作

用， 同时可降血脂［１３⁃１４］； 后者具有降血脂、 降血

压等疗效， 可抑制血清胆固醇， 以降血脂效果更显

著［１５⁃１６］， 其主要有效成分为蒽醌［１７］， 代表性成分

有橙黄决明素、 大黄酚， 为泻下、 降血脂作用的主

要成分［１８⁃１９］。
本实验建立六味葛蓝降脂片 ＨＰＬＣ 指纹图谱，

并测定其中葛根素、 大豆苷、 大豆苷元、 橙黄决明

素、 大黄酚的含有量， 为完善该制剂质量标准提供

依据。
１　 材料

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪， 配置 ＵＶ 型紫

外检测器； ＴＧＬ⁃１６Ｇ 离心机 （上海安亭科学仪器

厂）； ＫＱ５２００Ｂ 超声清洗器 （昆山市超声仪器有限

公司）； ＳＱＰ 电子天平 ［百万分之一， 赛多利斯科

学仪器 （北京） 有限公司］； 超纯水 （密思博超纯

水机 制 备 ）。 六 味 葛 蓝 降 脂 片 共 １０ 批 （批 号

２０１７０５０１、 ２０１７０６０１、 ２０１７０６０２、 ２０１７０６０３、 ２０１７０７０１、
２０１７０８０１、 ２０１７０８０２、 ２０１７０８０３、 ２０１７０９０１、
２０１７１００１）， ２ ｇ ／片， 由广西中医药大学制药厂提

供， 原药材均购自广西玉林市祥生中药饮片有限责

任公司， 经广西中医药大学制药厂质量保证部专家

鉴定为正品。 葛根素对照品 （１７０１０９， 含有量 ＞
９８％ ， 上海融禾医药科技有限公司）； 大豆苷

（ＭＵＳＴ⁃１７０９２７８０， 含有量 ９９􀆰 ４６％ ）、 大豆苷 元

（ＭＵＳＴ⁃１７１０１２０２， 含有量 ９９􀆰 ９９％ ）、 橙黄决明素

（ １１１９００⁃２０１３０３， 含 有 量 ９９􀆰 １％ ）、 大 黄 酚

（ＭＵＳＴ⁃１７０４１３１０， 含有量 ９９􀆰 ５０％ ） 对照品 （成

都曼思特生物科技有限公司）。 乙腈为色谱纯 （美
国 Ｆｉｓｈｅｒ 公司）； 甲醇、 磷酸为分析纯 （国药集团

化学试剂有限公司）； 水为超纯水。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ Ｃ１８ 色谱柱

（２５０ ｍｍ× ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃
０􀆰 １％ 磷酸 （Ｂ）， 梯度洗脱（０ ～ ８ ｍｉｎ， １５％ Ａ； ８ ～
２０ ｍｉｎ， ３０％ Ａ； ２０ ～ ４０ ｍｉｎ， ５５％ Ａ； ４０ ～ ４５ ｍｉｎ，
６０％ Ａ； ４５～５５ ｍｉｎ， ７０％ Ａ； ５５～６０ ｍｉｎ， ８５％ Ａ）；
体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ２８０ ｎｍ； 柱温

３０ ℃； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液 　 精密称取葛根素、 大豆苷、
大豆苷元、 橙黄决明素、 大黄酚对照品适量， 甲醇

分别制成 １􀆰 ２１０ ０、 ０􀆰 ７５０ ０、 ０􀆰 ６３５ ０、 ０􀆰 ５７０ ０、
０􀆰 ３１５ ０ ｍｇ ／ ｍＬ， 取适量置于同一量瓶中， 甲醇稀

释， 即得 （质量浓度分别为 ０􀆰 １６４ １、 ０􀆰 ０６７ ３、
０􀆰 ０３４ ４、 ０􀆰 ０５４ ９、 ０􀆰 ０２８ ９ ｍｇ ／ ｍＬ）， 置于冰箱中

贮存备用。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 取本品 ２０ 片， 研细， 精密称

取约 ２ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入 ２０ ｍＬ 甲

醇， 称定质量， 超声 （２００ Ｗ、 ４０ ｋＨｚ） ３０ ｍｉｎ，
冷却至室温， 甲醇补足减失的质量， 摇匀， 滤过，
续滤液离心， 取上清液， 即得。
２􀆰 ３　 ＨＰＬＣ 指纹图谱建立

２􀆰 ３􀆰 １ 　 精 密 度 试 验 　 取 供 试 品 溶 液 （ 批 号

２０１７０５０１）， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６
次， 以 ７ 号峰的保留时间和色谱峰面积为参照， 测

得其余 １１ 个共有 峰 的 相 对 保 留 时 间 ＲＳＤ 在

０􀆰 ０５％ ～０􀆰 ２４％ 之间， 相对峰面积 ＲＳＤ 在 ０􀆰 ８９％ ～
２􀆰 ０％ 之间， 表明仪器精密度良好， 符合相关要求

和规定。
２􀆰 ３􀆰 ２ 　 稳 定 性 试 验 　 取 供 试 品 溶 液 （ 批 号

２０１７０５０１）， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “ ２􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 以 ７ 号峰保留时间和色谱

峰面积为参照， 测得其余 １１ 个共有峰的相对保留

时间 ＲＳＤ 在 ０􀆰 ０９％ ～ １􀆰 １％ 之间， 相对峰面积 ＲＳＤ
在 ０􀆰 ６４％ ～２􀆰 ０％ 之间， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性
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良好， 符合相关要求和规定。
２􀆰 ３􀆰 ３　 重复性试验　 取本品 （批号 ２０１７０５０１） 约

２ ｇ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备 ６ 份供试品溶液，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 以 ７ 号峰保留

时间和色谱峰面积为参照， 测得其余 １１ 个共有峰

的相对保留时间 ＲＳＤ 在 ０􀆰 １０％ ～０􀆰 ３４％ 之间， 相对

峰面积 ＲＳＤ 在 １􀆰 ２％ ～１􀆰 ９％ 之间， 表明该方法重复

性良好， 符合相关要求和规定。
２􀆰 ３􀆰 ４　 建立方法　 取 １０ 批样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 见图 １， 再通过 “中药指纹图谱相似度

评价软件” （２０１２􀆰 １３０７２３ 版） 进行分析， 平均数

法生成对照图谱， 多点校正法建立指纹图谱， 见图

２。 共标示出 １２ 个共有峰， 由于 ７ 号峰 （大豆苷

元） 保留时间适中， 稳定性好， 峰面积较大， 故

选择其作为参照峰 （Ｓ）； １０ 批样品相似度均大于

０􀆰 ９９７， 表明其质量相对稳定， 共有成分基本一致，
但含有量上有差异。

图 １　 １０ 批样品 ＨＰＬＣ 指纹图谱

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ ｏｆ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ

图 ２　 共有峰 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎ ｐｅａｋｓ

２􀆰 ３􀆰 ５　 主要特征峰归属 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项

下对照品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
记录色谱图。 结果， 共指认出 ５ 个特征峰 （２、 ４、
７、 ８、 １２ 号）， 分别为葛根素、 大豆苷、 大豆苷

元、 橙黄决明素、 大黄酚。
２􀆰 ４　 ５ 种成分含有量测定　
２􀆰 ４􀆰 １　 系统适用性试验　 取对照品、 供试品、 阴

性对照溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，

结果见图 ３。 由图可知， 对照品、 供试品在相同

保留时间处都有特征色谱峰， 而阴性对照未发

现， 拖尾因子均在 ０􀆰 ９５ ～ １􀆰 ０５ 之间， 表明其他成

分对测定无干扰， 理论塔板数以大豆苷元计为

６ ８００。

１． 葛根素　 ２． 大豆苷　 ３． 大豆苷元　 ４． 橙黄决明素　 ５． 大黄酚

１． ｐｕｅｒａｒｉｎ 　 ２． ｄａｉｄｚｉｎ 　 ３． ｄａｉｄｚｅｉｎ 　 ４． ａｕｒａｎｔｉｏ⁃ｏｂｔｕｓｉｎ 　 ５． ｃｈｒｙ⁃
ｓｏｐｈａｎｏｌ

图 ３　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ４􀆰 ２　 线性关系考察　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照

品溶液， 甲醇稀释， 制得含葛根素 ０􀆰 ０６５ ７、 ０􀆰 １３１ ３、
０􀆰 ０１６ ４１、 ０􀆰 １９７ ０、 ０􀆰 ２２９ ８、 ０􀆰 ２６２ ６ ｍｇ ／ ｍＬ， 大豆苷

０􀆰 ０２６ ９、 ０􀆰 ０５３ ８、 ０􀆰 ０６７ ３、 ０􀆰 ０８０ ７、 ０􀆰 ０９４ ２、
０􀆰 １０７ ６ ｍｇ ／ ｍＬ， 大 豆 苷 元 ０􀆰 ０１３ ８、 ０􀆰 ０２７ ５、
０􀆰 ０３４ ４、 ０􀆰 ０４１ ３、 ０􀆰 ０４８ ２、 ０􀆰 ０１０ ７６ ｍｇ ／ ｍＬ，
橙黄决明素 ０􀆰 ０２２ ０、 ０􀆰 ０４３ ９、 ０􀆰 ０５４ ９、 ０􀆰 ０６５ ９、
０􀆰 ０７６ ９、 ０􀆰 ０８７ ９ ｍｇ ／ ｍＬ， 大黄酚 ０􀆰 ０１１ ６、 ０􀆰 ０２３ ２、
０􀆰 ０２８ ９、 ０􀆰 ０３４ ７、 ０􀆰 ０４０ ５、 ０􀆰 ０４６ ３ ｍｇ ／ ｍＬ 的对

照品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以

溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 结果见表 １， 可知各成分在各自范

围内线性关系良好。
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表 １　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１）

葛根素　 　 Ｙ＝ ６ ３９０􀆰 ４１８ ７Ｘ＋８􀆰 ７７０ ８１０ ４ ０􀆰 ９９９ ６５ ０􀆰 ０６５ ７～０􀆰 ２６２ ６
大豆苷　 　 Ｙ＝ ８ ４６０􀆰 １７４ １４Ｘ－０􀆰 １３９ ６３９ ０􀆰 ９９９ ６２ ０􀆰 ０２６ ９～０􀆰 １０７ ６
大豆苷元　 Ｙ＝ １１ １３３􀆰 ７５２ ４Ｘ＋０􀆰 ３８４ ３４２ ２ ０􀆰 ９９９ ６５ ０􀆰 ０１３ ８～０􀆰 ０５５ １
橙黄决明素 Ｙ＝ ２９ ５９７􀆰 ７６３ ２Ｘ＋１􀆰 ６１５ ７８６ ４ ０􀆰 ９９９ ６６ ０􀆰 ０２２ ０～０􀆰 ０８７ ９
大黄酚　 　 Ｙ＝ １０ ５７６􀆰 ８Ｘ－２􀆰 １１１ ２５５ ０􀆰 ９９９ ６１ ０􀆰 ０１１ ６～０􀆰 ０４６ ３

２􀆰 ４􀆰 ３　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶

液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得

葛根素、 大豆苷、 大豆苷元、 橙黄决明素、 大黄酚

峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ７％ 、 １􀆰 ６％ 、 １􀆰 ６％ 、 １􀆰 ７％ 、
１􀆰 ６％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ４􀆰 ４　 稳定性试验　 取本品 （批号 ２０１７０５０１） 适

量， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 于 ０、
２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 测得葛根素、 大豆苷、 大豆苷元、 橙黄决明

素、 大黄酚峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ３％ 、 １􀆰 １％ 、
１􀆰 ９％ 、 １􀆰 ９％ 、 ２􀆰 ０％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性

良好。
２􀆰 ４􀆰 ５ 　 重 复 性 试 验 　 精 密 称 取 本 品 （ 批 号

２０１７０５０１） ６ 份， 每份 ２􀆰 ０ ｇ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方

法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 测得葛根素、 大豆苷、 大豆苷元、 橙黄决明

素、 大黄酚含有量 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ６１％ 、 １􀆰 ４％ 、

１􀆰 ６％ 、 １􀆰 ６％ 、 １􀆰 ０％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ４􀆰 ６　 加样回收率试验 　 精密称取本品 （批号

２０１７０５０１） 约 １􀆰 ０ ｇ（葛根素、 大豆苷、 大豆苷元、
橙黄决明素、 大黄酚平均含有量分别为 １􀆰 ７８８ ５、
０􀆰 ６１６ ９、 ０􀆰 ３７９ ６、 ０􀆰 ６０３ ３、 ０􀆰 １５８ ４ ｍｇ ／ ｇ）， 共 ６
份， 分别精密加入葛根素、 大豆苷、 大豆苷元、 橙

黄决 明 素、 大 黄 酚 对 照 品 １􀆰 ８００ ０、 ０􀆰 ６２０ ０、
０􀆰 ３８０ ０、 ０􀆰 ６００ ０、 ０􀆰 １６０ ０ ｍｇ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下

方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进

样测定， 计算回收率。 结果， 葛根素、 大豆苷、 大

豆苷元、 橙黄决明素、 大黄酚平均加样回收率分别

为 ９８􀆰 １％ 、 １０２􀆰 ６％ 、 ９８􀆰 ０％ 、 ９６􀆰 ０％ 、 ９７􀆰 ７％ ，
ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ７２％ 、 １􀆰 １％ 、 １􀆰 ７％ 、 ０􀆰 ５４％ 、 ０􀆰 ７２％ 。
２􀆰 ４􀆰 ７　 样品含有量测定　 精密称取 １０ 批片剂， 每

批约 ２ ｇ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算含有量，
结果见表 ２。

表 ２　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）
Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉ⁃ｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝２）

批号 葛根素 大豆苷 大豆苷元 橙黄决明素 大黄酚

２０１７０５０１ １􀆰 ７４８ ７ ０􀆰 ６２２ ２ ０􀆰 ３８４ ５ ０􀆰 ５８６ ８ ０􀆰 １５４ ４
２０１７０６０１ １􀆰 ６９２ ６ ０􀆰 ５９９ ８ ０􀆰 ３７２ ６ ０􀆰 ５９７ ７ ０􀆰 １６５ ２
２０１７０６０２ １􀆰 ７１１ １ ０􀆰 ６２０ ４ ０􀆰 ３７６ ５ ０􀆰 ６０１ ６ ０􀆰 １８３ ３
２０１７０６０３ １􀆰 ６７９ ６ ０􀆰 ５９９ ０ ０􀆰 ３６３ ５ ０􀆰 ５８４ ３ ０􀆰 １８７ ９
２０１７０７０１ １􀆰 ７８７ ６ ０􀆰 ６２５ ９ ０􀆰 ３９４ ６ ０􀆰 ６１５ ５ ０􀆰 １９５ ７
２０１７０８０１ １􀆰 ７６０ ９ ０􀆰 ５９０ ０ ０􀆰 ３７９ ４ ０􀆰 ６０８ ７ ０􀆰 １９４ ０
２０１７０８０２ １􀆰 ７６７ １ ０􀆰 ６２７ ３ ０􀆰 ３９５ ５ ０􀆰 ６３０ ８ ０􀆰 ２１５ ０
２０１７０８０３ １􀆰 ７９８ ９ ０􀆰 ５９５ ２ ０􀆰 ３９０ ０ ０􀆰 ６１２ ８ ０􀆰 ２１９ ７
２０１７０９０１ １􀆰 ７１２ １ ０􀆰 ５９８ ４ ０􀆰 ３８４ ６ ０􀆰 ６０３ ７ ０􀆰 １７４ ０
２０１７１００１ １􀆰 ８９４ ３ ０􀆰 ６４４ １ ０􀆰 ３９１ ７ ０􀆰 ５８６ ４ ０􀆰 ２３４ ９

３　 讨论

本实验考察供试品溶液制备方法时， 以甲醇、
水、 乙醇为提取溶剂， 比较了超声、 回流提取， 以

及提取时间、 溶剂用量、 提取次数对含有量测定的

影响， 发现在取样量 ２ ｇ、 甲醇 ２０ ｍＬ、 超声３０ ｍｉｎ
条件下供试品溶液中 ５ 种成分总含有量较高， 分离

度较好， 而且操作简便。 然后， 采用二极管阵列检

测器分析不同波长下色谱图， 发现在２８０ ｎｍ处各

成分较稳定， 含有量较高， 并与其他杂质峰达到良

好的分离效果。
指纹图谱是一种具有整体性、 模糊性、 专属性

等特点的质量控制和评价方法［２０］， 能全面呈现样

品复杂性， 近年来广泛应用于中药研究中［２１］。 本

实验发现， １０ 批六味葛蓝降脂片 ＨＰＬＣ 指纹图谱

相似度均大于 ０􀆰 ９， 具有很好的一致性。 另外， 中

药材有着多成分、 多功效的特点， 只对其单一成分
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或特征性成分进行研究无法全面控制其质量［２２⁃２４］，
故本实验采用 ＨＰＬＣ 法同时测定六味葛蓝降脂片中

葛根素、 大豆苷、 大豆苷元、 橙黄决明素、 大黄酚

含有量， 发现其均存在一定差异， 可能是由于药材

种植、 地域等因素所致。 因此， 控制药材源头、 规

范生产工艺是保证保健食品质量稳定的重要措施。
４　 结论

本实验建立六味葛蓝降脂片 ＨＰＬＣ 指纹图谱，
并测定其中葛根素、 大豆苷、 大豆苷元、 橙黄决明

素、 大黄酚的含有量， 该方法简便、 快速、 准确，
重复性好， 专属性强， 既考察了该制剂中多种有效

成分的含有量， 又通过指纹图谱整体相似度为其全

面质量评价提供可靠依据。
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