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HPLC 法测定肾康颗粒中延胡索乙素 
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摘  要：目的  建立 HPLC 法测定肾康颗粒中延胡索乙素的方法。方法  采用 Kromasil C18柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）；

以甲醇–乙腈–1%醋酸铵缓冲液（pH 5.0±0.02）（12∶28∶60）为流动相，体积流量 1.0 mL/min，检测波长 283 nm。结果  
延胡索乙素在 0.077 76～1.555 20 μg 线性良好（r=0.999 9），样品平均加样回收率和 RSD 值分别为 99.6%、1.91%。结论  此
方法简便、准确、重现性良好，可用于肾康颗粒中延胡索乙素的测定。 
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Determination of tetrahydropalmatine in Shenkang Granula by HPLC 
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Abstract: Objective  To establish an HPLC method for determination of tetrahydropalmatine in Shenkang Granula. Methods  
Kromasil C18 column (250 mm × 4.6 mm, 5 μm) was used. The mobile phase consisted of methol-acetonitrile-1% ammonium acetate 
(pH 5.0±0.02) (12 28 60∶ ∶ ). The flow rate was 1.0 mL/min and the detection wavelength was at 283 nm. Results  The linear range 
of tetrahydropalmatine was 0.077 76—1.555 20 μg (r=0.999 9). The average recovery was 99.6% and RSD was 1.91%. Conclusion  
This method is simple, precise, and with good repeatability, and can be used to determine tetrahydropalmatine in Shenkang Granula. 
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肾康颗粒是由延胡索、徐长卿、鸡血藤等 20
味中药加工制成，具有滋阴清热、温肾补气、通络

祛邪之功效，用于治疗发热，筋骨疼痛，屈伸不利

等风寒顽痹，临床观察具有行气、活血、止痛、益

肾之疗效。延胡索乙素是延胡索生物碱中具有较强

镇痛作用的成分[1]，因此延胡索乙素作为控制质量

的指标之一被广泛应用于中药制剂的质量评价[2-3]。

为了控制产品质量，本实验建立了 HPLC 法测定肾

康颗粒中延胡索乙素的方法。 
1  仪器与材料 

HP1100 液相色谱仪，HP1100 色谱工作站，

G1310A 泵，G1313A 自动进样器，G1316A 柱温箱，

G1314A 紫外检测器；延胡索乙素对照品（中国药

品生物制品检定所，批号 0726-200208）；石油醚

（60～90 ℃，分析纯），甲醇、乙腈（色谱纯），肾

康颗粒（本院自制，批号分别为 110312、110415、
110417），纯净水。 
2  方法与结果 
2.1  色谱条件 

色谱柱：Kromasil C18 柱（250 mm×4.6 mm，5 
μm），流动相为甲醇–乙腈–1%醋酸铵缓冲液（pH 
5.0±0.02）（12∶28∶60），体积流量 1.0 mL/min，
柱温 35 ℃，检测波长 283 nm。 
2.2  对照品溶液的制备 

精密称取延胡索乙素对照品 6.48 mg，置 25 mL 
量瓶中，加甲醇溶解，并稀释至刻度，摇匀，作为 
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对照品贮备液（0.259 2 mg/mL）。精密吸取对照品

贮备液 1 mL，置 10 mL 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，

摇匀，即得质量浓度为 25.92 μg/mL 延胡索乙素对

照品溶液。 
2.3  供试品溶液的制备 

取本品研细，取约 4 g，精密称定，置平底烧

瓶中，加入浓氨试液 5 mL 浸润，加石油醚（60～
90 ℃）50 mL 在水浴上加热回流提取 3 次，每次

回流 30 min，取下，放冷，滤过，用石油醚（60～
90 ℃）10 mL 分两次洗涤残渣，洗液并入滤液中，

减压浓缩至干，用甲醇溶解残渣，转移至 10 mL

量瓶中，摇匀，滤过，取续滤液，即得。 
2.4  阴性对照溶液的制备 

按本品处方及工艺制备延胡索缺味样品，照

供试品溶液的制备项下方法处理，即得阴性对照

溶液。 
2.5  干扰试验 

分别吸取延胡索乙素对照品溶液、肾康颗粒供

试品溶液、阴性对照溶液各 15 μL，注入液相色谱

仪，测定，结果延胡索乙素对照品、肾康颗粒供试

品在 13 min 左右出现延胡索乙素吸收峰，阴性对照

无干扰。结果见图 1。 
 

 
*-延胡索乙素 

*-tetrahydropalmatine 

图 1  延胡索乙素对照品（A）、肾康颗粒（B）和阴性对照（C）的 HPLC 色谱图 
Fig. 1  HPLC chromatograms of tetrahydropalmatine reference substance (A), Shenkang Granula (B), and negative sample (C) 

2.6  线性关系考察 
分别精密量取 0.259 2 mg/mL 延胡索乙素对照

品贮备液 0.2、0.5、1.0、2.0、3.0、4.0 mL，置 10 mL
量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。分别进

样 15 μL，测定。以进样的质量为横坐标，峰面积

为纵坐标，绘制标准曲线，得线性回归方程Y=893.02 
X－4.503 5（r=0.999 9），结果表明延胡索乙素在

0.077 76～1.555 20 μg 线性关系良好。 
2.7  精密度试验 

取批号 110312 样品，制备供试品溶液，精密吸

取 15 μL，连续进样 6 次，测定延胡索乙素的峰面

积，计算得其 RSD 值为 1.54%。 
2.8  稳定性试验 

取批号 110312 样品，制备供试品溶液，精密吸

取 15 μL，分别于 2、4、8、12、24 h 进样，测定延

胡索乙素的峰面积，计算得其 RSD 值为 0.85%。结

果表明供试品溶液在 24 h 内稳定。 
2.9  重现性试验 

取批号 110312 样品 6 份，精密称定，制备供试

品溶液，按上述色谱条件进样，测定延胡索乙素的

峰面积，计算得延胡索乙素的质量分数为 0.085 
mg/g，RSD 值为 1.79%。 
2.10  加样回收率试验 

取批号 110312 肾康颗粒样品 6 份，每份 2.2 g，
精密称定，分别加入延胡索乙素对照品 0.166 8 mg，
制备供试品溶液，进样测定，计算回收率，结果平

均回收率为 99.6%，RSD 值为 1.91%。 
2.11  样品测定 

取不同批号的肾康颗粒样品，制备供试品溶液，

进样测定，以外标法计算肾康颗粒中延胡索乙素，

结果见表 1。 

表 1  肾康颗粒中延胡索乙素的测定结果（n=3） 
Table 1  Determination of tetrahydropalmatine  

in Shenkang Granula (n=3) 

批  号 延胡索乙素/(mg·g−1) 

110312 0.085 

110415 0.078 

110417 0.096 
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3  讨论 
肾康颗粒中含有较多成分，为减少杂质并避免

其对主峰的干扰，对供试品溶液制备中的提取方法

进行了研究。采用 80%乙醇回流提取后，再用乙醚

萃取，与氨水–石油醚直接提取的测定结果无明显

差异，但乙醚萃取的操作较复杂，且杂质较多，因

此采用氨水–石油醚直接提取的方法。加热回流时

间对测定结果有影响，随着加热时间的延长而延胡

索乙素的质量分数降低，可能是由于延胡索乙素对

热不稳定，故需对加热回流时间、次数进行优选，

后确定回流提取 3 次，每次 30 min[4]。 
延胡索乙素为生物碱，在流动相中加入一些碱

性物质可以防止其解离。在实际操作中参考有关文

献报道[4-6]，首先选择了甲醇–0.1%磷酸溶液（三乙

胺调 pH 6.0）（55∶45）作为流动相进行尝试，但此

方法的分离效果不佳。经过不断尝试，并结合药味

相关性质， 终采用甲醇–乙腈–1％醋酸铵缓冲液

（pH 5.0±0.02）（12∶28∶60）。结果显示，此法保

留时间合适，分离度较好，防止了拖尾现象，峰型

也比较理想，同时醋酸铵溶液对仪器的损害也相对

较小。 
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“十二五”国家重点图书出版规划项目《植物药活性成分大辞典》即将出版 

植物中的活性成分是植物药发挥疗效的物质基础，植物活性成分

研究是阐释植物药的生物活性、临床疗效和毒性的必要手段，也是新

药发现和创制的可行途径，更是中药药效物质基础研究、质量控制以

及配伍合理性及作用规律研究的前提和基础。近些年来，随着国际上

植物化学以及天然药物化学学科的迅速发展，大量的植物活性成分被

研究和报道，形成大量、丰富的植物活性成分研究的信息源。但是，

这些资料作为原始文献散在于成千上万的中外学术期刊上，不能满足

读者对植物活性成分的系统了解、方便查阅和迅速掌握的需要。 

天津药物研究院在国家科技部和原国家医药管理局新药管理办

公室支持下，在建立“植物活性成分数据库”的基础上，组织科研人

员经过几年的艰苦努力编纂了大型工具书《植物药活性成分大辞典》。 

本套书分上、中、下共 3 册，共收载植物活性成分 8 719 个，约

700 万字。正文中每个活性成分包含英文正名、中文正名、异名、化

学名、结构式、分子式和相对分子质量、理化性状（晶型、熔点、溶解性、旋光、紫外、红外、质谱、氢谱和碳谱）、植物

来源、生物活性等项内容。并于下册正文后附有 3 种索引——植物药活性成分中文名、植物药活性成分英文名和植物拉丁学

名索引。 

全书涵盖大量国内外专业期刊的翔实数据，内容丰富、信息量大，具有反映和体现信息趋时、简便实用的特色；编者在

注重数据科学性、系统性的同时，着眼于全球药物研发前沿需求和我国市场实际应用的结合，为新药研究人员选题、立项、

准确评价成果提供快速、简便、有效的检索途径，为植物药的开发、利用提供疗效优异、结构独特的活性分子或先导化合物。 

该书已批准列入“十二五”国家重点图书出版规划项目”，将于 2011 年 8 月由人民卫生出版社出版发行，大 16 开精装

本，预计每套定价 650 元。 


