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H P L C 法测定清肝注射液中芍药试的含量

中山 医科大学附属第三医院药剂科 (广州 5 1 0 6 30) 黄亚非
介

张永 明

摘 要 采用 H p L C 法测定清肝注射液中芍药贰的含量
。

用 H y p e r s il O D S ( 2 5 0 m m x 4 m m ID )为

色谱柱
,

以 甲醇
一

异丙醇
一

冰醋酸
一

水 (3 o : 2 : 2 : “ )为流动相
,

检测波长为 23 3 n m
。

在此条件下
,

芍

药贰的进样量在 0
.

2 拜g ~ 1
.

6 拌g 时
,

与峰面积呈 良好的线性关系 (r 一 0
.

9 9 4 1 )
。

平均回收率为

9 8
.

5 %
,

方法的 日内和 日间精密度分别为 3
.

46 %和 4
.

72 %
。

关键词 H P L C 芍药贰 清肝注射液 含量测定

清肝注射液是中山医科大学附属第三医

院从中药赤芍
、

丹皮和茵陈中提取的有效成

分配制而成的复方注射液
,

具有显著的退黄

利胆和降酶作用
,

临床效果较好
。

赤芍为主药

之一
,

其主要成分是芍药贰
,

药理作用与芍药

的治疗作用一致
,

故测定芍药贰的含量来评

价制剂质量
。

赤芍中芍药贰的含量测定方法

较多
,

但由于处方组成不 同
,

且受配伍药材成

分的干扰
,

复方制剂中芍药贰的测定有一定

的困难
。

笔者采用 H P L C 法测定清肝注射液

中芍药贰的含量
,

以控制注射液的质量
。

1 材料与方法

1
.

1 仪器
:

美国 H lP l 00 高效液相色谱仪
;

G 1 3 1 4 A 紫外可见波长检测器
; G 1 3 5 4 A 四元

梯度泵 (带真空在线脱气机 ) ; G 1 3 2 8A 手动

进样器
; G 1 3 1 7 A 化学工作站

。

1
.

2
一

色谱条件
:

色谱柱
:
H y p e r s i l O D S ( 4

m m 又 25 0 m m ) ; 流动相
:

甲醇
一

异 丙醇
一

冰醋

酸
一

水 ( 30
: 2 : 2 : 6 6 ) ;

柱温
:

室温
;
流速

: 0
.

8

m I
J

/ m i n ;
检测波长 2 3 3 n m

。 -

1
.

3 药品与试剂
:

芍药贰对照品由中国药品

生物制品检测所提供
,

清肝注射液样品由本

院制剂室提供
。

试剂均为分析纯
。

1
.

4 标准液的配制
:

精密称取芍药贰对照品

1 m g
,

置于 10 m L 容量瓶中
,

加 50 % 甲醇稀

释 至刻度
,

摇匀
,

即得芍药贰对照液为 10 0

拼g / m L
。

1
.

5 样品供试液的配制
:

精密吸取清肝注射
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液 1 m L,

置 10 m L 容量瓶中
,

加 50 % 甲醇溶

液定容至刻度
,

摇匀
,

作为样品供试液
。

1
.

6 空白样品液的制备
:

按样品的制剂工艺

制备空 白处方溶液
;
再按样品供试液的配制

方法配制空白样品液
。

2 结果与分析

2
.

1 标准曲线
:

精密吸取芍药贰对照液 2
、

4
、

6
、

8
、

1 0
、

1 2
、

1 4
、

1 6 拌L 分别进样
,

按上述色

谱条件测定峰面积
。

以进样量为横坐标
,

以峰

面积为纵坐标作标准曲线
,

得回归方程
:
Y -

5 1
.

3 3 7 2 + 4 6 6 2
.

7 1 7 3X
, r 一 0

.

9 9 4 1
,

表 明芍

药贰的进样量在 0
.

2 拌g一 1
.

6 拜g 时
,

与峰面

积呈 良好的线性关系
。

2
.

2 精密度实验
:

精密吸取芍药贰对照液

10 拌L ,

连续 5 次进样
,

测得峰面积
,

得变异系

数 ( R SD ) 日内为 3
.

4 6%旧 间为 4
.

7 2 %
。

2
.

3 分离可行性能考查
:

分别精密吸取空白

样 品液
、

样 品供试液 (复方制剂 )
、

对照 品各

10 拌L 进样
,

在上述色谱条件下
,

芍药贰的保

留时间约 2
.

97 m in
,

供试品与对照 品均呈单

峰
,

且 空白样 品在 此峰位无显 示
,

证明无干

扰
,

见色谱图 1
。

2 9 7 5 2
.

9 7 2

2
.

4 样品测定
:

分别精密吸取样品供试液及

对照液各 10 拜L ,

进样测定
,

结果见表 1
。

表 1 清肝注射液中芍药试测定结果

批号 含量 ( m g /m L ) 平均

97 0 5 0 3 0
.

0 7 4 7 0
.

0 7 3 2 0
.

7 6 9 0
.

0 7 4 9

9 70 5 0 5 0
.

0 78 4 0
.

0 8 13 0
.

0 8 0 5 0
.

0 8 0 1

9 70 5 0 8 0
.

0 78 4 0
.

0 7 5 6 0
.

0 7 78 0
.

0 7 7 3

2
.

5 回收率测定
:

精密吸取样 品供试液 1

m L
,

置 10 m L 容量瓶中
,

加 50 % 甲醇溶液定

容至刻度
,

摇匀
;
精密吸取 2

.

5 m L
,

再精密吸

取标准液 2
.

5 m L
,

将两种溶液摇匀
,

作为加

样供试液
。

测定时分别吸取对照品溶液
、

样品

供试液及加样供试液各 10 爪
J ,

进样测定
。

测

得回收率为 9 8
.

5%
,

R S D = 1
.

8% ( n = 5 )
。

3 讨论

芍药贰为赤芍的主要活性成分
,

对生药

中芍药贰的含量测定主要有薄层扫描法
〔`

,
3 〕

和 H P L C 法
〔2

,
4 〕 。

但薄层扫描法前处理复杂
,

重复性差
,

而 H P L C 法可不经前处理
,

直接

进行分析
,

且相对操作简便
,

准确
,

相对误差

J/
、 。

我们确 立 了 清肝注 射液 中芍药 贰的

H P L C 测定方法
,

3 批注射液测定结果
,

芍药

贰含量基本稳定
。

该法可作为清肝注射液的

质量控制手段
。
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地黄提取工艺研究

张 玲
亲

山东省中医药研究所 (济南 2 5 0 0 1 4 )

徐新刚 时延增 单卫华 徐本明 ” 李春玲 “

摘 要 探讨 了地黄的提取工艺条件
,

采用薄层扫描法
,

以梓醇为检测指标
,

考察了不同提取工艺

对梓醇含量及提取浸膏量的影响
,

探索筛选了地黄的最佳提取工艺条件
。

关键词 地黄 梓醇 薄层扫描法 提取工艺

地黄 R e h , ,: a n n i a g l u t i n o s a L ib o s e h 为常

用的补益中药之一
,

临床应用极为广泛
。

据文

献报道
,

地黄的化学成分以贰类为主
,

其中又

以梓醇等环烯醚惦贰类 为主
。

此类化合物结

构近似
,

极性较大
,

而且稳定性较差
〔` 〕 。

作者

在研 究地黄制剂制备工艺时
,

发现不 同提取

工艺对梓醇含量影响较大
。

为更好地发挥地

黄的药用功效
,

笔者以梓醇为检测指标
,

采用

薄层扫描法
,

考察了不同提取工艺对梓醇含

量及提取浸膏量的影响
,

探索筛选了确保地

黄制剂质量与疗效的最佳工艺条件
。

1 仪器与试药

仪器
:
C S

一

93 0 薄层扫 描仪 ( 日本岛津 )
:

P BQ
一

I 型薄层 自动铺板器 (重庆 )
,

定量毛细

管 (美国 )
。

对照品
:

梓醇对照品由中国药品生物制

品检定所提供
。

药材
:

地黄药材购于济南药材站
,

经本所

生药室彭广芳研究员鉴定符合药典规定
。

试剂均为分析纯
。

2 提取与制备工艺

2
.

1 水提取样品液的制备
:

精取地黄 50 0 9
,

共取 5 份
,

加入 10 倍量的水
,

分别加热提取

1
、

Z h (煎煮 3 次
,

每次 l h )
、

3 h (煎煮 2 次
,

第一次 Z h
,

第二次 l h)
、

4 h (煎煮 2 次
,

每次

Z h )
、

s h (煎煮 3 次
,

分别为 2
、

2
、

l h )
,

分别

A d d
r e s s :

Z h a n g L in g ,

S h a n d o n g I n s t i t u t e o f T r a d i t i o n a l

张 玲 女
,

副研究员
,

中国药科大学制药化学专业毕业
。

课题
,

三项研制的新药获得国家级新药证书
,
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C h i n e s e M e d i e i n e a n d M a t e r l a M e d i e a ,

J i
n a n
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完成多项国家及省级
余篇

,

现任山东省中医药研究所中药制剂研究室主任
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