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摘要  目的: 建立 HPLC法测定复方益肝灵片中五味子醇甲的含量。方法:采用 C18色谱柱, 型号: SH ISE IDO CAPCELL PAK

C18 ( 41 6 mm @ 250 mm, 5Lm) ,流动相: 甲醇 -水 ( 60B40);流速 : 110 mL# m in- 1, 检测波长: 250 nm,柱温: 40 e 。结果:五味子

醇甲进样量在 01 038~ 01 38 Lg范围内线性关系良好, 其回归方程为: Y = 11720 @ 106X + 11692 @ 103,相关系数 ( r )为 019999,

精密度 RSD为 01 6% ( n = 6), 重复性试验 RSD为 01 3% ( n = 6), 方法回收率为 10115% ( RSD= 01 8% , n = 6)。结论: 实验结果

表明该方法简便, 灵敏,专属性强,重复性好, 可作为复方益肝灵片的质量控制方法。
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HPLC determ ination of schizandrolA in compound Yiganling tablets

GU H ai- feng, ZHANG X iao- qian, GUO H ong- zhu
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Abstract Objec tive: To establish anHPLC method of the determ ination o f sch izandro lA in compound Y iganling

tablets. Methods: The con tent of sch izandro lA w as determ ined by C18 ( 250mm @ 416 mm, 5 Lm )ODS co lumn, the

mob ile phasew as consisted ofmethano l- w ater ( 60B40) , the flow rate w as 110 mL# m in
- 1
, the detection w ave-

length w as at 286 nm, the temperature of co lumnw as 40 e . Results: The calibration curve of sch izandro lA w as lin-

ear in the range of 01038- 0138 Lg, the linear equation w as Y= 11720 @ 106X + 11692 @ 103, r= 019999. The pre-
cision( RSD ) w as 016% ( n= 6). The reproduc ib ility( RSD) of th ismethod w as 013% ( n = 6). The average recovery

of sch izandro lA w as 10115% (RSD = 018% , n = 6) . Conc lusions: Them ethod is easy, sensitive, spec ific, and ac-

curate w ith good reproducib ility. It can be used for qua lity control of sch izandro lA in compoundY igan ling tablets.
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  复方益肝灵片由水飞蓟素、五味子两味药材加
工而成,具有益肝滋肾、解毒去湿等作用。用于肝肾

阴虚、湿毒未清所引起的胁痛、纳差、腹胀、腰酸乏

力、尿黄等症或慢性肝炎转氨酶增高者
[ 1]
, 是临床

治疗急慢性肝炎的常用中药。处方中水飞蓟素和五

味子都具有保肝作用
[ 2]
, 原质量标准收载于 5卫生

部药品标准 6中药成方制剂第 12册, 只标示了水飞

蓟素的含量, 未标示五味子的含量
[ 3]
, 不够全面。

为全面控制复方益肝灵片的质量, 本文建立了五味

子中主要成分五味子醇甲的高效液相测定方法,实

验结果表明该方法简便、准确, 重复性好, 可作为该

制剂质量控制方法。

1 仪器与试剂
岛津 LC- 20A高效液相色谱仪 ( SPD - M 20A

紫外 -可见光检测器, SIL- 20AC自动进样器, CTO

- 20AC柱温箱 ); 电子天平 ( CP225D, 十万分之

一 )。五味子醇甲对照品购自中国药品生物制品检

定所 (供含量测定用, 批号 110857- 200405) ; 复方

益肝灵片由北京双鹤现代医药技术有限责任公司提

供, 批号为 070304, 070308, 070311; 甲醇, HPLC专

用, 由 LANSCAN LTD出品; 水为纯水机净化水 (纯

水机型号 M illiporeM illi- Q bioce l型纯水器 )。

2 溶液制备

211 对照品溶液  精密称取五味子醇甲对照品 10

mg,置 50 mL量瓶中,加甲醇适量使溶解并稀释至刻

度,摇匀;精密量取 1mL,置 10mL量瓶中,加甲醇至

刻度,摇匀,即得 (每 1mL中含五味子醇甲 20 Lg)。
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212 供试品溶液  取本品 20片, 除去糖衣,精密称

定,研细,取 015 g,精密称定,置具塞锥形瓶中,精密

加甲醇 50 mL,密塞,称定重量,置水浴上加热回流

30 m in,取出,放冷,再称定重量,用甲醇补足减失的

重量, 摇匀, 滤过, 取续滤液用微孔滤膜 ( 0145 Lm )

滤过, 取续滤液, 即得。

213 阴性空白溶液  按处方比例,取不含五味子的

样品 015 g,精密称定,按 / 2120项下方法操作, 制备

阴性空白溶液。

3 色谱条件及系统适应性试验

色谱柱为 SH ISE IDO CAPCELL PAK C18 ( 416

mm @ 250 mm, 5 Lm ),流动相: 甲醇 -水 ( 60B40) ,

流速: 110 mL# m in
- 1
, 检测波长: 250 nm, 柱温: 40

e 。分离度大于 115, 理论板数按五味子醇甲峰计
算,应不低于 3000,见图 1。

图 1 五味子醇甲对照品 (A )、复方益肝灵片样品 ( B )及缺五味子

的空白制剂 ( C) HPLC色谱图

F ig 1 Chrom atogram s of referen ce substance ( A) , compound Y igan ling

tab lets ( B) and negative sam ple of com poundY igan ling tab lets( C )

4 方法与结果

411 五味子醇甲线性关系考察  精密量取五味子
醇甲对照品溶液 ( 1819 Lg# mL

- 1
), 分别进样 210,

410, 610, 1010, 2010 LL,注入高效液相色谱仪, 记录
峰面积,以五味子醇甲对照品进样量为横坐标,峰面

积值为纵坐标,绘制标准曲线, 其回归方程为:

Y= 11720 @106X + 11692 @ 103  r= 019999
结果表明,五味子醇甲进样量在 01038~ 0138 Lg范
围内线性关系良好。

412 精密度试验  精密吸取供试品溶液, 进样 10

LL,连续进样 5次, 求得峰面积 RSD为 016% ( n =

5)。

413 稳定性试验  精密吸取供试品溶液,分别于配

制后 0, 1, 4, 8, 15, 24 h, 进样 10 LL, 依法测定。结

果表明供试品溶液在 24 h内基本稳定,求得峰面积

RSD为 018% ( n = 6)。

414 重复性试验  取同一批样品 (批号 070304) 6

份进行测定,按 / 2120项下方法制备供试品溶液, 求
得峰面积 RSD为 013% ( n= 6)。

415 回收率试验  采用加样回收法,精密称取已知

含量的同一批号的样品 (批号为 070304, 含量为

2107 mg# g
- 1
) 0125 g, 精密加入五味子醇甲对照品

( 010126mg# mL
- 1
)的甲醇溶液 50 mL,按 / 2120项

下方法制备供试品溶液及 / 30项下色谱条件测定,

计算回收率,结果回收率分别为 10119%, 10113%,

10211%, 10215%, 10112%, 10012% ;平均加样回收

率为 10115% , RSD为 018% ( n = 6 )。结果表明回

收试验良好。

416 样品测定  精密吸取 / 2110项下对照品溶液

和 / 2120项下供试品溶液各 10 LL, 注入液相色谱

仪, 3批样品 (批号: 070304, 070308, 070311) , 中五

味子醇甲的含量分别为 0170, 0176, 0158mg#片 - 1
。

5 讨论

511 流动相的选择  根据文献,流动相曾采用甲醇

-水 ( 50B50) [ 4]、甲醇 -水 ( 60B40) [ 5]、乙腈 - 011%
磷酸 ( 42B58) [ 6]、甲醇 -乙腈 -水 ( 15B15B10) [ 2]、乙

腈 -水 ( 45B55) [ 7 ] ,结果采用甲醇 -水 ( 60B40)流动

相分离效果最好。

512 检测波长的选择  取五味子醇甲对照品溶液
10 LL, 注入液相色谱仪, 用二极管阵列检测器在

200~ 400 nm波长范围检测,结果在 250 nm波长处

有最大吸收,故采用 250 nm作为检测波长。

513 提取溶剂的选择  参考 2005年版中国药典五

味子中五味子醇甲的含量测定项, 精密称取同批样

品 ( 070304) 015 g, 分别精密量取 75%甲醇 50 mL,

甲醇 50mL, 乙醇 50 mL, 密塞, 称定重量, 置水浴上

加热回流 30m in,取出, 放冷, 用相应溶剂补足减失

的重量,摇匀, 滤过,即得,进样 10 LL, 结果表明, 采

用甲醇测得峰面积值较高,故选定甲醇为溶剂,见表

1。
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表 1 提取溶剂的比较
Tab 1 The comparison of solvent extrac tion

溶剂

( so lvent)

取样量

( we igh t o f sample) /g

峰面积

( peak area)

75%甲醇 ( 75% me thanol) 015045 356063

甲醇 ( me thano l) 015045 359427

乙醇 ( e thano l) 015046 349417

514 提取方法的考察  精密称取同批样品

( 070304) 015 g, 精密量取甲醇 50 mL, 密塞, 称定重

量,分别置水浴上加热回流 30 m in和超声处理 30

m in,取出, 放冷, 用甲醇补足减失的重量, 摇匀, 滤

过,即得, 进样 10 LL, 结果表明采用加热回流 30

m in的提取方法测得峰面积更高, 故采用加热回流

的提取方法,见表 2。

表 2 加热回流和超声提取方法的比较
Tab 2 The com par ison of heating return and

u ltrason ic extraction

提取方式

( ex traction me thod)

取样量

( we ight of sample) / g

峰面积

( peak area)

加热回流 ( heating return) 015050 359614

超声处理 ( ultrasonic extrac tion) 015042 353427

515 提取时间的考察  采用甲醇 50 mL为溶剂,采

取加热回流方式提取, 时间分别为 10, 20, 30, 60

m in,放冷,用甲醇补足减失的重量,摇匀, 滤过, 用微

孔滤膜 ( 0145 Lm)滤过, 即得, 进样 10 LL。结果表

明,采用加热回流 30 m in方式提取测得峰面积较

高,故选定加热回流 30 m in提取方式,见表 3。

表 3 提取时间的比较
Tab 3 The comparison of extraction tim e

提取时间

( ex traction time) /m in

取样量

( we ight o f sample) / g

峰面积

( peak area)

10 014996 354408

20 014996 355099

30 014999 362735

60 014996 354292

516 不同色谱柱  另外取 A lltech Apo llo C18 ( 5

Lm, 416mm @ 150 mm )和 K romasilKR100- 5 C18 ( 5

Lm, 416mm @ 250 mm ) 2种不同品牌色谱柱, 按 / 30

项下条件进行试验。分别依法分离测定,均能获得

满意的分离效果。

517 结论  本方法简便、准确,重复性好,可作为复

方益肝灵片的质量控制方法。
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