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Time (min) s B% BN A%
0.00 24.00 76.00
20.00 24.00 76.00
60.00 45.00 55.00
75.00 45.00 55.00
76.00 24.00 76.00
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	一般规定
	积雪草总苷的检测方法
	试剂
	乙腈（色谱纯）。
	甲醇。
	磷酸。
	β环糊精。
	2 mmol/Lβ环糊精（pH=4）：称取2.27 gβ环糊精，加水1000 mL超声溶解，用磷酸调节pH至4（约加磷酸0.1 mL），超声混匀，过0.45μm水系滤膜。

	对照品
	仪器和用具
	高效液相色谱仪（紫外检测器或二极管阵列检测器）
	分析天平：感量0.01mg。
	超声波清洗器。
	针筒式过滤器，0.45 μm微孔滤膜，有机系。

	色谱条件
	色谱柱：Luna C18，250 mm ×4.6 mm，5μm。
	流动相
	a）流动相A：2 mmol/Lβ环糊精（pH=4）（A.2.1.6）
	b）流动相B：乙腈
	梯度条件：见表A1
	柱温：25 ℃。
	流速：0.8 mL/min 。
	检测波长：205 nm。
	进样量：5μL。

	操作步骤
	积雪草苷对照品溶液的制备：精密称取积雪草苷适量，用甲醇超声溶解，配制成浓度约为0.6 mg/mL的标准使用溶液，过0.45 μm有机滤膜，备用。
	定性对照品溶液的制备：精密称取积雪草提取物定性对照品适量，用甲醇超声溶解，定容，过0.45 μm有机滤膜，备用。
	样品溶液的制备：精密称取积雪草提取物（约含积雪草苷10%）150 mg，置25 mL容量瓶中，甲醇超声溶解，冷却至室温，甲醇定容至刻度，摇匀，过0.45 μm有机滤膜，待测。
	依次注射空白溶液、对照品溶液、定性对照品溶液、样品溶液进行检测，外标法定量。

	计算
	总皂苷含量以质量分数Wi计，数值以%表示，按式(A1)计算：
	A——样品中积雪草苷的峰面积；
	B——样品中羟基积雪草苷的峰面积；
	C——样品中羟基积雪草酸的峰面积；
	D——样品中积雪草酸的峰面积；
	cRiR——积雪草苷对照品的浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）；
	V——样品的定容体积，单位为毫升（mL）；
	P——积雪草苷对照品的纯度，%；
	ARiR——积雪草苷对照品的峰面积；
	m——样品的称样量，单位为毫克（mg）；
	1.017——羟基积雪草苷的校正因子
	0.526——羟基积雪草酸的校正因子
	0.509——积雪草酸的校正因子

	粒度的测定方法
	设备
	分样筛（带筛盖与接收盒），80目。
	天平，感量为0.001 g。

	操作程序
	计算

	………… （A2）
	积雪草总苷液相色谱图
	表B1提取物中各成分参考保留时间

