
高效液相色谱法测定阿胶当归合剂中芍药苷的含量

杭清 徐翔 葛卫红 浙江省杭州市预防保健门诊部 浙江  杭州 浙江大学医学院第二附属医院 浙江  杭州

浙江中医学院 浙江  杭州

摘要 目的  为阿胶当归合剂质量控制提供新方法 ∀方法  色谱柱 ¬ ÷⁄ 2≤ ≅ Λ 流动相 甲醇 2水 2磷

酸 Β Β 检测波长 柱温 室温 流速 # ∀结果  芍药苷线性范围 ∗ Λ # 相关

系数 ρ为 回收率为 ≥⁄为 ∀结论  本方法简便 !可靠 !重现性较好 能起到控制阿胶当归合剂中芍药

苷含量的作用 ∀
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  阿胶当归合剂 ≈ 收载于 5中华人民共和国卫生部药品标

准 6中药成方制剂第 册 由当归 !阿胶 !党参 !茯苓 !黄芪

蜜炙 !白芍 酒制 !熟地黄 !川芎 酒制 !甘草 蜜炙 九味

中药组成 主要功能主治为补养气血 ∀用于气血亏虚所致贫

血 产后血虚 体弱 月经不调 !闭经等 ∀由于处方配伍合理

药效作用明显 ∀

本处方中君药为当归 !阿胶 阿魏酸为当归中主要有效

成分 但川芎中也含有该成分 因此把阿魏酸作为定量指标

进行考察 专属性不够 ≈ ∀白芍为本品处方中的主要臣药之

一 芍药苷是该药的主要有效成分 本研究以芍药苷为指标

进行含量测定 控制成品的质量 ∀芍药苷的含量测定方法中

国药典采用高效液相色谱法 ∀

1  试剂和仪器

仪器 高效液相色谱仪为 检测器为 ⁄ ⁄

≤ 固相萃取小柱 江苏汉邦科技有限公司 色谱柱 ¬

÷⁄ 2≤ ≅ Λ 公司 ∀试剂 甲醇为

色谱纯 水为纯净水 其余试剂为分析纯 芍药苷对照品 批

号 2 中国药品生物制品检定所 供试样品及阴

性样品 江西汇仁药业有限公司 ∀

2  方法与结果 ≈3

2 1  色谱条件

色谱柱 ¬ ÷⁄ 2≤ ≅ Λ 流动相

甲醇 2水 2磷酸 Β Β 检测波长 柱温 室温 流

速 # ∀

2 2  测定条件的选择

测定波长的选择 将对照品溶液用紫外分光光度在

∗ 范围内扫描 最大吸收波长与文献报道 一

致 将芍药苷对照品的检测波长定为 ∀

2 3  系统适用性试验

按样品测定项下方法制备供试品 !阴性对照品及对照品

溶液 照上述色谱条件 各进样 Λ 记录 ° ≤图谱 图谱

表明阴性空白溶液色谱没有干扰 ∀理论板数按芍药苷峰计

算 应不低于 ∀

2 4  线性范围的考察

精密称取经五氧化二磷减压干燥器干燥至恒重的芍药

苷对照品约 置于 量瓶中 用甲醇溶解并稀释至

刻度 摇匀 即得对照品储备液 ∀分别精密吸取储备液

置 量瓶中 用流动相稀释至刻度 摇匀 进样

Λ 测定芍药苷峰峰面积 以芍药苷峰峰面积为纵坐标 芍

药苷浓度为横坐标拟合标准曲线 得回归方程 ψ ξ

. (ρ 线性范围 ∗ Λ # ∀

2 5  溶液制备
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供试品溶液的制备 精密移取阿胶当归合剂 于

具塞三角瓶中 加入甲醇 密塞 摇匀 冰箱放置

以上 过滤 残渣用少量甲醇洗涤 合并滤液 滤液水浴蒸

干 残渣用蒸馏水溶解于 量瓶中 以蒸馏水稀释至刻度

密塞 摇匀 准确吸取该溶液 Λ 于 ≤ 固相萃取小柱

≅ 上 分别用蒸馏水 ! 甲醇

洗脱 收集 甲醇洗脱液于 量瓶中 并用流动相稀释

至刻度 摇匀 用 Λ 滤膜过滤 即得供试品溶液 ∀

对照品溶液的制备 精密吸取线性范围的考察项下对照

品储备液 于 量瓶中 用流动相稀释至刻度 摇匀

即得对照品溶液 每 对照品溶液含芍药苷 ∀

阴性供试品溶液的制备 按阿胶当归合剂制备方法制得

缺白芍药材的阴性样品制剂 ∀取阴性样品制剂 按供试品溶

液的制备方法制得阴性对照溶液 ∀

2 6  精密度试验

精密吸取溶液制备项下对照品溶液 进样 Λ 连续

进样 次 按上述色谱条件下测定芍药苷峰面积 芍药苷峰

面积的 ≥⁄ ν 结果表明精密度良好 ∀

2 7  稳定性试验

精密吸取溶液制备项下供试品溶液 分别在

时间进样 Λ 按上述色谱条件测定芍药苷峰

面积积分值 ∀供试品溶液中芍药苷峰面积 ≥⁄为 说

明供试品溶液制备后 内测定 色谱峰面积无明显变化

在此时间内测定供试品溶液基本稳定 ∀

2 8  重复性试验

分别准确移取同一批阿胶当归合剂 份 按供试品制备

项下制备 按上述色谱条件进行测定 ∀每份重复 次进样

Λ 结果见表 从表 可知 ≥⁄ 表明重现性良

好 符合要求 ∀

表 1  重现性试验结果 ν

Ταβ 1  ∏ ν

实验号
芍药苷的含量

平均值 ≥⁄

2 9  加样回收试验

在已知含量的阿胶当归合剂中加入一定量的芍药苷对

照品 按供试品制备项下制备成加样供试品溶液 再按上述

色谱条件测定 结果见表 从表 可知 加样回收率在

∗ ≥⁄为 ∀

2 10  样品测定  分别精密吸取溶液制备项下对照品溶液

与供试品溶液各 Λ 注入液相色谱仪 按上述色谱条件测

定 记录色谱图 以外标法计算样品中芍药苷的含量 结果见

表 ∀

表 2  加样回收率试验结果 ν

Ταβ 2  ∏ √ ν

取样量 样品中的 加入纯品

量

实测值 回收率 平均回收率 ≥⁄

表 3  阿胶当归合剂中的芍药苷的测定结果 ν

Ταβ 3  ⁄ ∞ ⁄ ∏ ¬∏

批  号 芍药苷

?

?

?

?

?

?

3  讨论

3 1  阿胶当归合剂为含有 味中药的复方 成分复杂 进行

含量测定时干扰较大 经反复试验 通过 ≤ 固相萃取小柱对

样品进行处理以除去杂质 !排除干扰 在样品测定时 芍药苷

与其他组分均能达到基线分离 而缺白芍的阴性对照 无干

扰 达到测定目的 ∀

3 2  本方法的样品处理较为复杂 先用甲醇进行沉淀杂质

再用 ≤ 固相萃取小柱进行洗脱 ∀在样品处理过程中 可能

造成样品的丢失 引入方法的系统误差 导致本方法的重现

性试验结果的 ≥⁄值偏高 回收率试验结果偏低 ∀

3 3  加入甲醇 至终浓度 是为了去除阿胶当归

合剂中的蛋白质等大分子 以保护色谱柱 ∀由于干扰组分很

多 我们采用了 ≤ 固相萃取小柱进行预处理 并对洗脱溶剂

用量进行了考察 取 根 ≤ 固相萃取小柱 ≅

上样并水洗后先分别用 ∗ 甲醇洗脱 再

用纯甲醇 洗脱 收集 甲醇和纯甲醇洗脱液并定容

至 进样 Λ 按上述色谱条件测定 结果采用 甲

醇 洗脱时 ≤ 固相萃取小柱上吸附的芍药苷已洗脱

完全 ∀
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