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ＨＰＬＣＥＬＳＤ法测定青葙子中青葙苷Ａ和青葙苷Ｂ的含量
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［摘要］　目的：测定青葙子中青葙苷Ａ和青葙苷Ｂ的含量。方法：ＨＰＬＣＥＬＳＤ法，色谱柱（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），流动

相为乙腈０．１％冰乙酸水溶液梯度洗脱，以蒸发光散射检测器（ＥＬＳＤ）检测。结果：青葙苷Ａ在２．５～３０．０μｇ范围内与峰面

积呈良好的线性关系，回收率为９９．８９％，ＲＳＤ为１．８５％ （ｎ＝６）；青葙苷Ｂ在１．２５～１５．０μｇ范围内与峰面积呈良好的线性关

系，回收率为９８．９８％，ＲＳＤ为１．７８％ （ｎ＝６）。８个市售青葙子样品中青葙苷 Ａ和青葙苷Ｂ的含量存在显著差异，分别在

（０．０５１２±０．００１６）％～（０．１１４３±０．０００８）％和（０．０１０９±０．００１９）％～（０．０８１５±０．０００９）％范围内。结论：本研究首次

建立了用 ＨＰＬＣＥＬＳＤ法测定青葙子有效成分的方法，该方法定量准确、操作简便。

［关键词］　青葙子；青葙苷Ａ；青葙苷Ｂ；色谱法，高压液相；蒸发光散射检测器
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　　青葙子为苋科青葙 （ＣｅｌｏｓｉａａｒｇｅｎｔｅａＬ．）的干燥
成熟的种子，始载于《神农本草经》，是传统的清肝明目
药物。青葙子味苦、性微寒，归肝经，具有清肝、明目、退
翳之功效，用于肝热目赤、眼生翳膜、视物昏花、肝火眩
晕［１］。现代药理学研究表明，青葙子具有保肝［２］、抗肿
瘤［３］、降血糖［４５］等作用，对脂肪肝等亦具有很好的防治
作用［６］。目前，《中国药典》（２００５版）尚无青葙子的定量
分析方法。我们前期在对青葙子化学成分研究的基础
上，从青葙子中分得了２个新化合物青葙苷Ａ（ｃｅｌｏｓｉｎ
Ａ）和青葙苷Ｂ（ｃｅｌｏｓｉｎＢ），药效学实验表明，二者均具
一定的保肝活性［６］。本研究建立了青葙子中青葙苷Ａ
和青葙苷Ｂ的含量测定方法，并对青葙子中二者的含
量进行了测定，以期建立青葙子的质量控制标准。

１　仪器、试剂和样品

　　Ａｇｉｌｅｎｔ１１００高效液相色谱仪；法国ＳＥＤＥＸ８５

型蒸发光散射检测器（ＥＬＳＤ）；ＸＷＫ３Ａ型空气泵。
乙腈为色谱纯，Ｆｉｓｈｅｒ公司产品；冰乙酸为色谱纯，
国药集团化学试剂有限公司产品（含量≥９９．５％）；
水为双蒸水，自制。

　　青葙苷 Ａ和青葙苷Ｂ的对照品为本实验室自
制（含量≥９８．０％）。

　　我们收集了市售青葙子药材共８批，经第二军
医大学药学院生药学教研室郭美丽教授鉴定为青葙

（ＣｅｌｏｓｉａａｒｇｅｎｔｅａＬ．）的干燥成熟种子。
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２　方法和结果

２．１　色谱条件　色谱柱：大连依利特ＯＤＳＣ１８柱（４．６
ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）０．１％冰乙酸
水溶液（Ｂ）；梯度洗脱，洗脱程序：０～１５ｍｉｎ，１０％Ａ
９０％Ｂ；２４ｍｉｎ，２８％Ａ７２％Ｂ；４０～５２ｍｉｎ，３１％Ａ６９％
Ｂ；５５～６０ｍｉｎ，４０％Ａ６０％Ｂ；６２ｍｉｎ，５５％Ａ４５％Ｂ。
流速：１．０ｍｌ／ｍｉｎ；进样量：２０μｌ；检测器漂移管温度：

４０℃；载气压力：３．５Ｐａ；柱温：３０℃。

２．２　对照品溶液的制备　分别精密称取青葙苷 Ａ
对照品１０ｍｇ和青葙苷Ｂ对照品５ｍｇ，置１ｍｌ容
量瓶中，加水溶解并稀释至刻度。

２．３　供试品溶液的制备　精密称取青葙子药材１０
ｇ，粉碎，过４０目筛，置２５０ｍｌ锥形瓶中，加１０倍量

５０％甲醇，浸渍１２ｈ。超声提取２次，每次３０ｍｉｎ。
合并提取液，浓缩并用水定容于１０ｍｌ。

２．４　线性关系考察　精密吸取对照品溶液１２．５、

２５、５０、１００、２００、３００μｌ，分别置１ｍｌ容量瓶中，加水
溶解并稀释至刻度，摇匀。对照品溶液经０．４５μｍ
微孔滤膜滤过，按２．１项下色谱条件操作。以峰面
积为纵坐标（Ｙ），进样量（Ｘ，μｇ）为横坐标，进行线
性回归。青葙苷 Ａ的回归方程为Ｙ＝１４８．９１Ｘ－
４５１．６３，ｒ＝０．９９９４；青葙苷Ｂ的回归方程为Ｙ＝
３９．５０１Ｘ－６１．４０４，ｒ＝０．９９９３。结果表明：青葙苷

Ａ进样量在２．５～６０．０μｇ、青葙苷 Ｂ进样量在

１．２５～３０．０μｇ时与峰面积线性关系良好。二者的
最低检测限分别为１０μｇ／ｍｌ和５μｇ／ｍｌ。

２．５　精密度试验　精密吸取对照品溶液２０μｌ，重复进
样６次，测定其峰面积。结果青葙苷Ａ峰面积的ＲＳＤ
为１．４２％，青葙苷Ｂ峰面积的ＲＳＤ为１．６７％。青葙苷

Ａ和青葙苷Ｂ的日间精密度分别为３．６７％和４．１２％。

２．６　重现性试验　精密称取收集于安徽亳州药材
市场的青葙子１０ｇ共６份，按照２．３项下方法制备，
依２．１项下色谱条件测定。结果青葙苷 Ａ的含量
为（０．０９７８±０．００１４）％，ＲＳＤ为１．９２％；青葙苷Ｂ
的含量为（０．０５９３±０．０００７）％，ＲＳＤ为２．０８％。

２．７　稳定性试验　精密吸取收集于安徽亳州药材
市场的青葙子供试品溶液（生药１．０ｍｇ／ｍｌ），分别
在配制后０、２、４、８、１２、２４ｈ测定。结果青葙苷Ａ峰
面积的ＲＳＤ为１．６１％，青葙苷Ｂ峰面积的ＲＳＤ为

１．８７％，表明供试品溶液在２４ｈ内基本稳定。

２．８　加样回收率试验　精密称取收集于安徽亳州
药材市场的青葙子５ｇ共６份，分别精密加入青葙
苷Ａ对照品８ｍｇ和青葙苷Ｂ对照品４ｍｇ，按照２．３
项下方法制备并测定青葙苷Ａ和青葙苷Ｂ的含量，

计算 回 收 率。结 果 青 葙 苷 Ａ 平 均 回 收 率 为

９８．３７％，ＲＳＤ为１．６９％ （ｎ＝６）；青葙苷Ｂ平均回
收率为９７．４６％，ＲＳＤ为１．９７％ （ｎ＝６）。

２．９　含量测定　取商品青葙子药材适量，按照２．３
项下方法制备样品溶液，经０．４５μｍ微孔滤膜滤过，
进样２０μｌ，测定结果见表１及图１。

表１　商品青葙子中青葙苷Ａ和青葙苷Ｂ的含量

Ｔａｂ１　ＣｏｎｔｅｎｔｓｏｆｃｅｌｏｓｉｎＡａｎｄ

ｃｅｌｏｓｉｎＢｉｎｃｏｍｍｅｒｃｉａｌＳｅｍｅｎｃｅｌｏｓｉａｅｓａｍｐｌｅｓ
（ｎ＝３，珚ｘ±ｓ，％）

Ｍｅｄｉｃａｌｍａｒｋｅｔ ＣｅｌｏｓｉｎＡ ＣｅｌｏｓｉｎＢ

Ａｎｇｕｏ，ＨｅｂｅｉＰｒｏｖ． ０．０５１２±０．００１６ ０．０２７５±０．００１８
Ｎａｎｃｈａｎｇ，ＪｉａｎｇｘｉＰｒｏｖ． ０．１１４３±０．０００８ ０．０８１５±０．０００９
Ｗｅｉｆａｎｇ，ＳｈａｎｄｏｎｇＰｒｏｖ．０．０７０４±０．０００２ ０．０４８１±０．０００５
Ｆｕｚｈｏｕ，ＦｕｊｉａｎＰｒｏｖ． ０．０５４２±０．００１６ ０．０１０９±０．００１９
Ｂｏｚｈｏｕ，ＡｎｈｕｉＰｒｏｖ． ０．１００７±０．０００７ ０．０５９２±０．００１１
Ｙｏｎｇｚｈｏｕ，ＨｕｎａｎＰｒｏｖ． ０．０７７０±０．００１３ ０．０５５４±０．００１２
Ｙｕｅｑｉｎｇ，ＺｈｅｊｉａｎｇＰｒｏｖ． ０．０５７１±０．０００７ ０．０１８３±０．０００６
Ｃｈｏｎｇｑｉｎｇ ０．０８０１±０．０００４ ０．０２２４±０．０００９

图１　对照品和样品的色谱图

Ｆｉｇ１　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓａｎｄｓａｍｐｌｅ
１：ＣｅｌｏｓｉｎＢ；２：ＣｅｌｏｓｉｎＡ；Ａ：Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ；Ｂ：ＳａｍｐｌｅｏｆＪｉａｎｇｘｉ

Ｎａｎｃｈａｎｇ

３　讨　论

　　本文应用 ＨＰＬＣＥＬＳＤ法建立了商品青葙子药
材的含量测定方法，并首次对其中２个具有保肝活
性的新成分青葙苷 Ａ和青葙苷Ｂ同时进行了含量
测定。结果表明，８个市售青葙子样品中青葙苷 Ａ
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和青葙苷Ｂ的含量存在显著差异，其含量范围分别
为（０．０５１２±０．００１６）％～（０．１１４３±０．０００８）％
和（０．０１０９±０．００１９）％～（０．０８１５±０．０００９）％。

　　色谱条件等度洗脱时，青葙苷Ｂ未能达到基线
分离，因此选用梯度洗脱。在相同的洗脱条件下，我
们考察过２０３ｎｍ和２１０ｎｍ波长下青葙苷 Ａ和青
葙苷Ｂ对照品溶液的色谱图，结果溶剂峰干扰较大，
且基线产生较大漂移，故选用ＥＬＳＤ进行含量测定。
由于青葙苷Ａ和青葙苷Ｂ属于三萜皂苷，易溶于稀
醇，故选用甲醇作为提取溶媒。本实验中我们分别
选用１０倍量的２０％、５０％和７０％甲醇超声提取，结
果表明５０％甲醇提取效果最佳。
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