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R P一H PL C 法测定大豆异黄酮的含量

王晓娟 杨明仁 (临沂山松药业 山东临沂27 603 6)

摘 要 目的: 采用反相高效液相色谱法 ,建立大豆提取物中6 种大豆异黄酮一大豆普 ,黄豆黄普 ,染料木普 , 大豆等元 ,黄豆

黄素 ,染料木素的含量测定方法"方法: 色谱柱:wel ch ro m一C ,:柱(25 0 ~ !4.6 m m ;5 林m ) ,流动相:甲醉一水一乙睛 二35 :65 :8

(磷酸调节 pH 到2.6一3.0) ;流速:0.s nil #m in 一.;检测波长:25 4 nm ,柱温:35 e "结果:线性范围:大豆普 1.48 一29 .54 nlg. L一.

(r= 0.999 5) ,黄豆黄普 1.55 一31.麟 mg #L 一.(r = 0.999 5 ), 染料木普 1.的 一21.54 m g #L一.(r二0.999 5 ) ,大豆普元 "97 !

19.46 m g #L 一.(r二0.999 5) ,黄豆黄素 1.20 一23.96 m g #L 一.(r = 0.999 9) ,染料木素 1.31一26.26 m g #L 一.(r = 0.999 9 ) "大豆

普 ,黄豆黄等 , 染料木普 , 大豆菩元 ,黄豆黄素 , 染料木素平均回收率分别为 101 .56 % , 100 .45 % , 102 .75 % , 100 .83 % ,

100 .92 % , 10 1.53 % 沐5刀分别为 1.66 % , 1.ro % , 1.89 % , 1.10 % , 1.52 % , 1.35 % (n = 6 )"结论: 本方法便捷 !灵敏 !准确 !重

复性好 ,适用于大豆产品中大豆异黄酮含量检测 "
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D eterm ination th e C o址ent of the Soybean Is oflavo ne by R P .llPL C

W ang Xiaoj uan , Y an g M in脚n (U nyiShansong Pharm aeeutieal C o.Lt d. Shandong U 咖 276036 ,China)

姗 ST R A C T O bj ec ti ve : To estab lish a RP 一H PLC m ethod fo r dete耐 nati on Of th e six m ai n isofl av one "onstituents,dai dZ in ,乡yeitin,

罗nistin , dai dzein ,脚 eitein and 罗ni stein fro m extra et of soybean .M ethod : Th e w elehro m 一C,:eolum n (250 m m x 4.6 m m ;5 林m )was

used.Th e m obile phase eonsisted ofm ethanol一wat er一ac etoni币le (35 :65:8)(adj ust pH to 2.6一 0 wi th pho sphorie ac id).Th e flow r泣te

w a, 0.5 耐 #m in一.;几e deteetiv"w avelength wa , 254 run .脉 川t: Th ere was a 即"d linear rel at ionship 衍t址n 山e r缨 e of 1.45一29.54
m g #L 一. of dai dzin (r = 0.999 8 ), 1.58一1.64 mg #L 一-of 砂yeitin (r = 0.999 8) ,1.的一1.s4mg #L 一.of 罗币stin(:二0.999 8) ,0.97-
19.46 m g #L一.of d苗dzein (r = 0.999 5 ) ,1.202 3.96 m g #L一.of 脚eitein (r二0.999 9) , 1.312 6.26 m g #L一.of邵ni stein(r二0.999
9 ).Th e re eoverises of dai ds in , glycitin , genistin , dai dZ ein, gl界itein an d 邵ni stein were 101.56% , l(X) .45% , 102.75% , l0() .92% ,

101.53% ,an d 人SD w ere 1.66% ,1.10% , 1.89% , 1. 10% , 1.52% ,1.35% (n = 6) ,re speetively.Conc lusi on : Th e m ethod 15 pro vod

to b e sim ple , ac eu rat e an d re pro du eible fo r th e determ inat ion of isofl av one in extra et of soybean .

K E Y W O R D S RP 一H P LC ; Isofl av on e ; E xtra et of soybean

大豆异黄酮是一种新兴的备受人们青睐的天然植物雌 文采用等度洗脱液相条件对大豆提取物中6种异黄酮成份

激素 ,可广泛应用食品 !医药等行业 "近年来 ,大豆异黄酮的 进行含量检测 ,方法简便 !快速 !灵敏 !准确 ,检测成本低 "

生理活性如抗氧化 !抗肿瘤 !改善心血管功能 !抗骨质疏松等 1 仪器与试药

功效已越来越引起社会和研究界的普遍重视 ,以大豆异黄酮 Agil eni 1100 液相色谱仪 , vw D 检测器"对照品:大豆

作为食品添加剂的食品和保健食品逐渐增多 "大豆异黄酮 昔(含量99 .1% ) !黄豆黄昔(含量99 .3% ) !染料木昔(含量
是属于黄酮类化合物中的异黄酮类成分 "其母核为 3 一苯 99 .1% ) !大 豆昔 元 (含 量 99 .4% ) !黄豆 黄 素 (含量

并毗喃酮 ,目前发现的大豆中异黄酮分为游离型的昔元和结 ""n, ! , , .小, , !且 "n 八, !! 二口抬本J卜* J卜, "栩,
7.r 0盯田日比口 / 0八肠 / /八显甲分只酬jJ / 0盯问里目/口儿 /,H扣 98 .9% ) !染料木素(含量 99 .0% )对照品均为北京北化恒信
合型的糖昔两类 "其中游离型的昔元占异黄酮总量的 2% / ! : , !二 , !, 二I- ". ~ , " !"口! , , ~ v 二二二
只岁 / / -甲旦丫/仑气至止笠飞觉厂岁 犷片于少户l-J竺咒 尸了泣 生物技术公司分装的si gm a对照品,批号为21 90 X "大豆提
一3% ,主要包括大豆昔 !黄豆黄昔 !染料木昔 "结合型的糖 二二瓦高万 二,L:l 二一左d-.爪一石; 乌站~ 一_ ~ , ~ !, , !!

!蘸簧茹履蓄亩石赢二硫蕊注奋泣关夏毓{富置簧 粤物登虽中中竺生物制品有限公司提供"乙睛!甲醇为色谱二万 .!万丫二二只二 一 7!通: ~ 二二二二二几二厂只二砚二下 纯 "磷酸为分析纯 "
素 !染料木素形式存在L.4, "用高效液相色谱法分离测定大 一/"~ 巴/-. -/ .一/ "
一 "! ~ 门* " , [2 31 ,"曰 "几"二二 * ! "-f51 二* 二 2 方法与结果豆异黄酮已有标准Lz,JJ ,但是一般采用梯度洗脱阴 ,或昔元 - 了J -八, 翎不

和昔分开两步检测的手段 ,方法复杂 ,较为繁琐 ,同时采用的 2. 1 色谱条件

洗脱剂多为毒性较大的乙睛 ,不利于日常检测工作需要 "本 色谱柱:we lch I.o m 一Cl:分析柱(250 ~ !4 .6 m m ;5 卿 ) ,

通讯作者:王晓娟 Tel:(05 39 )29776() 9 E一~ l:wxj l9766 7@ 163.eom

干扰测定 "

3.2 曾参考文献[z] 中采用异丙醇作为提取溶剂 ,但是在试

验过程中发现如果用异丙醇作为提取溶剂在色谱图中出现

了倒峰 "考虑到可能会影响到主药的含量测定 ,将提取溶剂

换为流动相后 ,避免了上述现象的出现 "
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按照 /2.6 0中供试品制备方法处理后依法测定,计算平均加

样回收率 ,结果见表2 "
表2 平均回收率测定结果 5n = 6)

边日一443931猫冷一卜l:厂八少)一乙口IJ马刃甲的一q!一O-3巧叹一-q注.q

流速:0.8 而 #In in 一.;进样量:20 闪;柱温:35 e ;流动相:甲
醇一水一乙睛=35 :65 :8 ,磷酸调节pH 到2.6一3.0; 检测波长:

254 nm "

2.2 线性关系

分别精密称取对照品大豆昔14.77 mg ,黄豆黄昔巧.82

mg,染料木昔 10.92 mg,大豆昔元9.73 mg,黄豆黄素11.98

毗 ,染料木素对照品 13.13 m g,置于 10 nil 量瓶中,用乙精-

甲醇(1:2)溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,配成对照品储备溶液 "

分别吸取 1耐各对照品储备溶液至10 耐量瓶中 ,用流动相

定容至刻度 ,摇匀 ,配制成混和对照品储备溶液 "

分别取混和对照品储备液0.1, 0.2 ,0.4 ,0.6 , 1.0 ,2.0

nll 稀释至10 ml ,得系列混和对照品工作液 "

取配制好的系列对照品工作液 ,在本文的色谱条件下进

行测定 "大豆昔 ,黄豆黄昔 ,染料木昔 ,大豆昔元 ,黄豆黄素 ,

染料木素的浓度 x (m g #L 一.)分别和相应峰面积Y 绘制标准

曲线 ,结果见表1 "在表 l所示各线性范围内,以上各组分

的峰面积与浓度呈良好的线性关系"
表 1 线性与线性范围

成分名称

大豆昔

黄豆黄昔

染料木昔

平均回收率
(% )

10 1.56

l(X) .45

102 75

成分名称

大豆昔元

黄豆黄素

染料木素

平均回收率
(% )

1(洲2.8 3

1(>2.9 2

1(>).6 1

2.8 重复性试验

取同一批次大豆提取物(约20 m g)5 份 ,按照含量测定

方法制备供试品溶液,测定 ,用外标法定量,大豆提取物中大

豆异黄酮六种组分平均含量及五5刀结果见表 3 "

2.9 样品含量测定

按照本文方法测定 ,6 批样品测定结果见表4 ,色谱图见

图l"

表3 重复性试验结果(n = 5)

名称 平均含量(% )RsD (% 川} 名称 平均含量(% )RsD (% )

吨一4858
组分 回归方程

线性范围

#L 一1)

大豆昔

黄豆黄普
染料木昔

7. 37

1. 66 1

7. 365

0. 83

1. 8 1

0. 82

大豆昔元

黄豆黄素
染料木素

2 .06 5

0 .4 56

2 .24 8

0.7 0

1. 26

1.0 2

大豆昔

黄豆黄昔

染料木昔

大豆昔元

黄豆黄素

染料木素

Y 二9.43 x 104X + 23.26

Y 二9.54 x 10勺 + 19.68

Y 二1.30 x 10舫 + 19.17

Y 二1. 53 x 105X + 17 . 11

Y 二1 .35 x 105X + 18 .85

Y 二1. 68 x 105X + 23 .17

0. 999 8

0. 999 8

0 9 99 8

0 .9 99 8

0 .9 99 9

0 .9 99 9

一2 9 5 4

~ 3 1.64

表4

1.09 ~ 2 1.84

0.9 7 ~ 19 .4 6

1. 20 一23 .9 6

1.3 1 ~ 26 .26

编号
大豆普

(% )

7 .39

7 .37

7 .42

7 .39

7 .40

7.4 5

黄豆黄昔

样品含t 测定结果

染料木普 大豆昔元 染料木素

(% )

464547444645仓仓仓众众仓

(% )

2 .0 5

2 .0.7

2 .09

2 .04

2 .06

2 .0.7

黄豆黄素

(% )

2 24

2.2 3

2.2 7

2.2 6

2.2 8

2 .24
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2.3 精密度试验

将混和对照品溶液重复进样6次测定色谱峰面积 ,结果

求得大豆昔 ,黄豆黄昔 ,染料木昔 ,大豆昔元 ,黄豆黄素 ,染料

木素的峰面积人5刀分别为1.34 % , 1.19 % , 1.18 % , 1.26 % ,

1.20 % , 1.06 % "

2.4 稳定性试验

取同一批样品溶液 ,在0 , 1,5 , 12 ,24 h 分别进样 ,记录

峰面积 ,结果大豆昔 ,黄豆黄昔 ,染料木昔 ,大豆昔元 ,黄豆黄

素 ,染料木素的峰面积五S刀分别为0.33 % ,0.51% ,0.62 % ,

0.42 % , 1.51% ,0.49 % ,表明样品溶液稳定性良好 "

2.5 检测限 !定量限

将混合标准溶液适当稀释后制得一系列不同浓度的对照

品溶液 ,进样分析 ,测定信噪比,以犷n为3:1和 10:1,分别作

为检出限和定量限"大豆昔 !黄豆黄昔 !染料木昔 !大豆昔元 !

黄豆黄昔元 !染料木素的检出限分别为0.3 ,0.3, 0.2 ,0.2 ,

0. 2 ,0.3 ng ;定量限分别为 1.0 , 1.0 ,0.7 ,0.7 ,0.8,0.9 ng"

2.6 供试品溶液制备

取同一批次大豆提取物样品约 20 m g,精密称定 ,置于

10 m l量瓶中 ,加入乙睛一甲醇(z:2 ) ,超声(25o w ,叨 kH z)15

而n使溶解 ,待冷却到室温后 ,用乙睛一甲醇(1:2) 定容"精
密量取 I nil 放人 10 耐 ,量瓶中 ,流动相定容至刻度 ,溶液经

0.45 林m 的微孔滤膜过滤 ,去掉初滤液 ,取续滤液 ,作为供试

品溶液"

2.7 加样回收试验

精密称取同一已知含量的大豆异黄酮样品适量共6 份 ,

分别置 10 耐量瓶中,精密加入混和对照溶液储备液 I nil ,

..氏:: !舰_____二____!
尸甲, 尸一 , - 一 , 叮 , 一 甲 , - r , 一 尸甲, , ~ 一 甲 了- 尸 ~

0 JO 2 0 3 0 4 0 5 0
尸, - 甲 下 , , , 一 , .r r , 一 , , , 尸 r . , 一 , ~

]0 2 0 30 40 50 口m in

B

A .对照品 B.供试品 1.大豆昔 2.黄豆黄昔

3.染料木昔 4.大豆昔元 5.黄豆黄昔元 6.染料木昔元

图 1 HPLC 色谱图

3 讨论

大豆异黄酮国家标准[2] 和农业部标准 1.2中都有含量检

测的高效液相方法 ,但是国标中对含量检测采用梯度洗脱 ,

对仪器的配置要求比较高"农业部标准中采取昔和昔元分

开进行两次检测的方法 ,操作烦琐 ,重复性不好 "

目前 ,其他文献报道中[5名]大豆异黄酮类提取物和产品

的质量控制多采用梯度高效液相色谱法和毛细管电泳法等

测定 ,但是对6种成分采用等度洗脱的高效液相同时测定的

报道很少 "本方法在运用于大豆异黄酮检测时 ,在精密度 !

准确度及检出限等方面都能满足日常检测需要 ,同文献报道

的高效液相色谱法相比 ,采用了等度洗脱 ,简化了操作步骤 ,

洗脱剂中采用甲醇代替乙睛 ,毒性和成本降低 ,方法稳定 ,重

复性良好 ,适合在日常检测工作中推广 "

参 考 文 献
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洛美沙星 !呱拉西林/他哇巴坦在转化糖电解质注射液中的

配伍稳定性考察

朱大胜 付秀娟 (吉林大学第二医院 长春13 004 1) 师要辉 (吉林大学药学院20 09 届本科毕业生)

摘 要 目的:考察门冬氨酸洛美沙星 !派拉西林钠/他哇巴坦钠分别与转化糖电解质注射液配伍的稳定性 ,为临床合理用药

提供科学依据 "方法 :在室温条件下,将这两种注射用抗生素分别与转化糖电解质注射液配伍 ,在 s h 内,观察各配伍溶液的

pH 和外观变化 ,并采用 HPLC 法测定各配伍溶液中主药成分的相对含量 "结果: 门冬氛酸洛美沙星 !派拉西林钠/他吐巴坦
钠分别与转化糖电解质注射液配伍后 ,pH !外观无明显变化 ,相对含量分别在 % % 及 99 % /9 6% 以上 "结论 : 门冬氨酸洛美沙

星!派拉西林钠/他吐巴坦钠在室温下与转化糖电解质注射液的配伍液在s h 内稳定 "

关键词 洛美沙星; 味拉西林/他吐巴坦;转化糖电解质注射液; 高效液相色谱法; 配伍; 稳定性
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Stab正ty Stud y of L om efl ox aein A sP arta te ,巧Pera eihi n S诫 um and T az ob actam S odiu m 初th M ul ti P le E lec #

trolytes and In vert Sugar Inj eetion

Zhu Dasheng ,Fu 兀uj uan (Seeond H ospital of Jilin U ni vers ity , Chan邵hun 13004 1 ,China) Shi Y ao hul (pham aey Coll ege of Jilin u ni-

versity )
A B STR A C T o bj ec tive: To investigat e the stab ility Of lom efl ox- in aspart ate ,piperac illin s诫um and taz obac tam sodium ,wh ieh two

kinds of antibioties fo r inj eetion in m吐tiple eleetrol yte s an d invert sug ar inj ect ion an d to Pro vide a seientifie bas is fo r ration滋use of
dru g in elin ieal p ra etiee .M et h od : Th e eh anges of p H val ues an d exte m al 叩伴aran ees of th e tw o k ind s of ant ibiot ies re sp配tively n五xed

wi th m ultiple eleetro lyt es an d invert sugar inj eetion were observ ed an d th eir rel at ive eontents we re dete耐 ne d by H PL C wi th in 8 h aft er

m ixing at ro om tem Perat u re .R esul t: N o m ar ked eh ange we re n oted in th e re lat ive eonten ts , aP Pearanc e an d p H val ues of lom efl oxaein

as part ate ,piperaeillin sodiuln/ taz obaetam sodium m ixed w ith m ul tiple eleetro lyt es an d inv ert sugar inj eetion.C oncl us ion : Lo m efloxaein

as part ate ,piperaeillin sodium/ taz obaetam sodium ean be used within s h 旅er m ixing wi th m ul tiple eleetro lyt es an d invert sugar inj ee-
tlo n a t ro o m te m l2e ra tu re #

K EY W O R D S 肠m efl oxaein aspart at e ; Pi pera eillin sodiuln/ tazobaetam sodium ; M ultiple eleetro lyt es an d invert sugar inj eetion ;
H P L C ; C om p at ib ility : S tab ility

转化糖电解质注射液是由葡萄糖与果糖等分子混合制成 转化糖电解质注射液配伍稳定性进行了考察"

的同时含有电解质的复方制剂 ,本品输人体内后 ,果糖的代谢 1 材料

比葡萄糖快,可迅速为机体提供能量;由于果糖代谢不受胰岛 1.1 仪器与试剂

素影响 ,绕过了胰岛素抵抗环节 ,可有效提供能量;除提供能 w aterss lo 型高效液相色谱仪(美国);w aters4 86 紫外检

量外,果糖还能转化为糖原储存,成为血糖缓释库,并以缓慢 测器;N2 000 色谱工作站;KQ一loo E 数控超声波清洗器(昆山

速度释放以保证血糖的稳定;此外本品还可以做部分电解质 市超声仪器有限公司);pHS一C 型酸度计(_L海雷磁仪器

的补充 "国外已广泛应用 ,国内已有品种在临床使用"与单 厂) "乙睛 !甲醇为色谱纯;三乙胺 !拘椽酸 !四丁基氢氧化

纯的葡萄糖输液相比具有更好的临床应用价值 "它不仅适用 馁 !磷酸氢二钠 !磷酸二氢钠为分析纯;;磷酸为优级纯;水为

于术后 !烧创伤和感染等胰岛素抵抗患者以及糖尿病患者的 纯化水 "

能量补充 ,同时还可作为静脉给药的载体 ,与抗菌药 !维生素 1.2 药品与对照品

等药物配伍 "但配伍后的稳定性考察报道较少 "本文对未见 洛美沙星对照品(中国药品生物制品检定所 ,批号04 52-

报道的注射用门冬氨酸洛美沙星 !呱拉西林钠/他噢巴坦钠与 2以:众)1 ,含量90 .0% ) ;呱拉西林对照品(中国药品生物制品
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