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仲景胃灵片中芍药苷的含量测定
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摘 要: 采用SPE- 高效液相色谱法测定仲景胃灵片中芍药苷的含量; 以甲醇- 水(体积比 30� 70)为流动相,

Intersil ODS( 3)柱( 250 mm � 4. 6mm, 5 �m)为固定相, 流速为 1 mL/min, 检测波长为 230 nm; 芍药苷的测定在

11. 55~ 92. 40 mg/ L范围内线性关系良好, 平均回收率为 99. 9% , RSD为 1. 6% ; 方法简单, 灵敏度高, 可用

于仲景胃灵片中芍药苷的含量测定。
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Abstract: A new SPE- HPLC method for the determination of paeoniflorin in Zhong Jing Wei Ling tablets

is proposed. An Intersil ODS( 3) column( 250mm� 4. 6mm, 5�m) was employed for separation. The mo�

bile phase consists of methanol- water( volume ratio 30�70) . The flow rate was 1mL/ min. The UV detec�
tion wavelength was set at 230 nm. A good linear relationship in the range of 11. 55~ 92. 40 mg/ L was

obtained. The average recovery was found to be 99. 8% with 1. 5% RSD. The method is simple, sensi�
tive and rapid, and could be applied to the determination of paeoniflorin in Zhong Jing Wei Ling tablets.
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仲景胃灵片是 1种纯天然新型胃药, 具有温中祛寒, 理气解郁, 健胃止痛等功能, 主治慢性浅表

性胃炎、慢性萎缩性胃炎、胃及十二指肠溃疡等所致的胃脘隐痛或胀痛、嗳气吞酸、泛吐清水、食欲

不振等。 白芍为方中君药, 芍药苷为其主要成分。 2000年版中国药典一部 [ 1 ] 中, 芍药苷的含量测

定运用高效液相色谱法, 其前处理比较复杂, 采用大孔树脂先吸附后洗脱方法处理样品, 该法费时、

操作复杂, 相对损失也较大, 为了提高检测速度, 本文采用固相萃取( SPE)前处理方法进行测定, 该

法简便、高效、准确、专属性强、重复性好、结果可靠, 并且同样能够净化中药样品, 避免待测成分

损失和保护高效液相色谱柱 [ 2 ], 从而优化了仲景胃灵片的含量测定前处理方法。

1 实验部分

1. 1 仪器与试剂

Waters 2695高效液相色谱仪; Waters 2996二极管阵列检测器; AC_120C、BP211D电子天平; Wa�
ters公司 Sep_Pak C18微柱。

甲醇为色谱纯; 其它试剂均为分析纯; 芍药苷对照品(中国药品生物制品检定所) ; 仲景胃灵片

(深圳市中联三药有限公司 200110233、200203071、200206167)。

1. 2 对照品溶液的制备

取芍药苷对照品约 11 mg, 精密称定, 置 25 mL量瓶中, 加入 50% ( �)甲醇溶解, 并稀释至刻度, 摇

匀, 作为贮备液。精密移取贮备液 1mL, 置 10mL容量瓶中, 用 50% ( �)甲醇稀释至刻度, 摇匀, 即得。

1. 3 供试品溶液的制备

取仲景胃灵片 20片, 精密称定, 研成粉末, 取粉末 0. 3 g, 精密称定, 置 20 mL量瓶中, 加 50%

( �)甲醇至近刻度, 超声提取 60 min, 冷却, 用甲醇稀释至刻度, 摇匀, 离心, 上清液流过 Sep_Pak



图 1 芍药苷对照品( A)及仲景胃灵片样品( B)的 HPLC

色谱图

Fig. 1 Chromatograms of the paeoniflorin reference( A) and

Zhong Jing Wei Ling tablet( B)
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C18微柱, 收集第 15~ 16 mL流出液即得。

1. 4 色谱条件与系统适应性

色谱柱: Intersil ODS( 3)柱( 250 mm� 4. 6 mm,

5 �m) ; 流动相: 甲醇- 水(体积比 30� 70) ; 流

速: 1. 0 mL/ min, 检测波长: 200~ 400 nm, 定量检

测波长: 230 nm, 柱温: 40  , 进样量: 20 �L。

在上述色谱条件下, 理论塔板数大于 5 000, 芍药

苷的保留时间为 13. 1 min, 见图 1。

2 结果与讨论

2. 1 标准曲线的制备

取芍药苷对照品 11. 5mg, 精密称定, 置 25mL量瓶中, 用 50%甲醇稀释至刻度, 摇匀, 作为贮备

液。 精密吸取贮备液 5、1、15、2、3、5 mL, 分别置 200、20、200、20、20、25 mL容量瓶中, 用 50% 甲

醇稀释成质量浓度分别为 11. 55、23. 10、34. 65、46. 20、69. 30、92. 40 mg/ L的一系列对照品溶液, 各

进样 20 �L, 按上述色谱条件测定峰面积。 以对照品质量浓度作为横坐标( X) , 峰面积作为纵坐标

( Y) , 得线性回归方程: Y= - 5. 751 � 10
4
+ 2. 830� 10

4
X, r= 0. 999 9, 表明芍药苷在 11. 55~ 92. 40

mg/L 范围内具有良好线性关系。

2. 2 精密度试验

取对照品溶液( 46. 20 mg/ L) , 重复进样 6次, 测定峰面积值, RSD为 0. 6% , 可见精密度良好。

2. 3 稳定性试验

取同 1份供试品溶液(批号: 200206167)分别于 0、1、24、25、28、48 h各进样 20�L, 记录色谱图,

测定峰面积值, RSD为 1. 1% , 可见供试品在 48 h内稳定。

2. 4 重复性试验

取同一批供试品(批号: 200206167) , 分别平行称取 6份, 照样品含量测定项下方法测定, RSD

为 1. 3% , 重复性良好。

2. 5 回收率试验

采用加标回收法, 取同一批已知含量的仲景胃灵片(批号: 200206167) , 分别加一定量芍药苷对

照品, 按上述色谱条件测定, 计算回收率, 结果见表 1, 可见, 本法具有良好的回收率。

表 1 回收率试验结果
Table 1 Recovery test

n
Original Added Found Recovery

R /%
RSD

mO /mg mA / mg mF /mg R/ % sr/ %

1 0. 683 4 0. 462 0 1. 149 2 100. 8

99. 8 1. 5

2 0. 703 4 0. 462 0 1. 172 9 101. 6

3 0. 681 8 0. 646 8 1. 310 2 97. 2

4 0. 705 7 0. 646 8 1. 351 3 99. 9

5 0. 683 2 0. 831 6 1. 515 5 100. 1

6 0. 682 1 0. 831 6 1. 506 7 99. 2

2. 6 样品测定

分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液 20�L, 按上述色谱条件测定峰面积, 计算含量, 结果见表2。

2. 7 讨 论

( 1) 试验过程中, 用本法与药典方法(大孔树脂进行前处理)进行比较, 结果见表 2。 本法测定的

含量略高于药典方法, 这是由于本法的回收率较好, 并且通过 PDA检测器进行峰纯度检测, 芍药苷

峰的纯度可以达到 99. 7% , 所以可认为用大孔树脂提取方法的损失略大于本法。 且本法的操作简

便, 费时少。



116 分析测试学报 第 23卷

表 2 本法与药典方法比较结果

Table 2 Comparison of analytical results of this method and a reference method

( 2) 试验过程中, 用 50% ( �)甲醇和 60% ( �)甲醇分别超声提取 60 min, 发现两者测得结果基本

一致, 前者为 1. 36 mg/片, 后者为 1. 35 mg/片, 考虑到色谱所用流动相中水的比例较大, 提取溶剂接

近流动相配比为佳, 所以采用 50% ( �)甲醇提取 60 min。

( 3) 称取样品 0. 308 6 g, 用 50% ( �)甲醇提取 30min, 离心后上清液流过 Sep_Pak C18微柱, 收集

流出液, 每 2 mL收集 1份, 共收集 9份, 将每份溶液各进样 20 �L, 记录色谱图。 称取样品 0. 311 7

g, 按上述方法操作, 结果发现用 60% ( �)甲醇的溶液从第 2份就达到稳定, 而用 50% 甲醇提取样品

前 7份含量依次递增, 第 7份流出液开始趋于平衡, 即溶液中

芍药苷的浓度达到稳定。 在实验过程中, 应收集适当时间的

流出液, 过早收集流出液, 有可能待测成分在 C18固相填料中

还未达到饱和, 使测得含量偏低, 而如若收集过迟的流出液,

那么强保留物质可能也达到饱和状态, 使 C18固相填料过载导

致流出液中含有较多的强保留物质, 而失去了固相萃取的意

义。 因此选择用 50%甲醇为提取溶剂。 为了确保含量测定的

准确性, 取第 8份溶液进行测定, 即第 15~ 16 mL 溶液作为供

试品溶液, 流出曲线见图 2。
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图 2 固相萃取流出曲线图

Fig. 2 Elution curve of SPE

1. 50% ( �) methanol; 2. 60% ( �)
methanol

Sample batch No Found mF/ ( mg! tablet - 1) m/ (mg! tablet - 1) Results by the pharmacopeia
[ 1 ] m/ ( mg! tablet - 1)

200210233 1. 321

1. 395 1. 34 1. 23

1. 297

200203071 1. 273

1. 267 1. 26 1. 03

1. 240

200206167 1. 367

1. 360 1. 36 1. 22

1. 364
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依法配制的样品溶液在室温 25  下避光放置 6 h, 期间每隔 1 h测定一次, 测得含量与 0 h的结

果比较最大相对偏差( 6 h)为 0. 60% , 在正常误差范围之内, 说明本法用水配制样品溶液在避光条件

下可稳定 6 h。 而经比对试验, 用流动相配制的样品溶液在室温避光条件下只能稳定 2 h。

2. 7 样品测定

按上述色谱条件与方法测定刚生产的盐酸洛美沙星滴眼液产品 2批和接近有效期的供试品 2批,

测得含洛美沙星相当于标示量的百分比分别为 102. 2% 、99. 5% 、93. 2%和 91. 5% (以归一化法算得

色谱杂质总和分别为 0. 5% 、0. 6% 、4. 0%和 3. 7% ) , 而用紫外分光光度法 [ 1] 测得的相应结果分别为

101. 5%、99. 2%、95. 9% 和 94. 5% 。测定结果表明, 当样品刚生产时由于杂质较少, 本法与UV法
[ 1 ]

结果基本一致; 但当产品存放至接近有效期时, 降解杂质增多, 本法测定结果明显较 UV法低, 本法

排除了杂质干扰, 应为更准确合理的结果。
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