
１７２　　 环球中医药２０１３年３月第６卷第３期　 Ｇｌｏｂａｌ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ，Ｍａｒｃｈ ２０１３，Ｖｏｌ ６，Ｎｏ ３

·论著·

作者单位：２７４０００山东省菏泽市中医医院制剂科（袁继承、吕伟
斌）；山东省菏泽市药品检验所中药科（沙启营）；山东睿鹰先锋制药
有限公司（袁继鲁）

作者简介：袁继承（１９７８ － ），硕士，主管药师。研究方向：中药
制剂及质量标准研究。Ｅｍａｉｌ：ｙｊｃ８１８３＠ ｓｉｎａ． ｃｏｍ

通讯作者：沙启营（１９６３ － ），本科，副主任中药师。研究方向：
中药炮制及质量标准研究。Ｅｍａｉｌ：ｓｈａｑｉｙｉｎｇｙｏｕｘｉａｎｇ＠ １６３． ｃｏｍ

高效液相色谱法测定散结止痛颗粒中芍药
苷含量
袁继承　 沙启营　 吕伟斌　 袁继鲁

【摘要】　 目的　 建立测定散结止痛颗粒中芍药苷含量的方法。方法　 用高效液相色谱法测定
芍药苷含量。采用依利特Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ２ （４ ６ × ２５０ ｍｍ，５ μｍ）色谱柱，以乙睛—水（１７：８３）为流动
相，流速：１ ０ ｍｌ ／ ｍｉｎ，检测波长：２３０ ｎｍ。结果　 芍药苷在５２ ４ ～ ５２４ μｇ ／ ｍｌ范围内呈较好线性关
系，ｒ ＝ ０ ９９９ ９；该方法具有良好的精密度、稳定性和重复性，平均回收率９９ ７６ ％，ＲＳＤ ４ ６８ ％。
结论　 此法准确可靠，适用于测定芍药苷的含量，可用于散结止痛颗粒的质量控制。
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　 　 散结止痛颗粒（批准文号：鲁药制字再
Ｚ１７０８００３４）是菏泽市中医医院一种主治各种乳腺
增生的中药制剂，具有理气活血、散结止痛的功效，
适用于治疗气滞血瘀痰凝而致的乳房胀痛、乳肿结
块等各种类型的乳腺增生疾病。该医院制剂已使
用多年，临床疗效好，具有开发上市前景。

散结止痛颗粒全方由香附、赤芍、当归、柴胡等
共十六味中药组成，赤芍为本制剂的君药，具有清
热凉血、散瘀止痛功效。赤芍总苷具有较强的清除
自由基和抗凝血活性［１］；其中芍药苷（ｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎ）

是赤芍总苷的主要活性成分，在总苷中含量占７５％
以上［２］，具有多种生物作用，如抗菌抗炎、调节免疫
功能［３４］，所以测定芍药苷含量可以控制该制剂的
内在质量。由此建立了测定散结止痛颗粒中芍药
苷含量的高效液相色谱法（Ｈｉｇｈ Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ Ｌｉｑｕｉｄ
Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，ＨＰＬＣ）。
!

　 仪器与试药
日本岛津ＬＣ１０ＡＴＶＰ液相色谱仪，ＳＰＤ１０Ａｖｐ

紫外检测器；ＫＱ２５０Ｅ型医用超声波清洗器（昆山
市超声仪器有限公司）；Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ ＢＰ２１１Ｄ电子天平。

芍药苷（批号：１１０７３６２００５２５）购于中国药品生
物制品检定所；乙腈为色谱纯；水为纯净水；散结止
痛颗粒样品均为菏泽市中医医院制剂科自制。
"

　 方法与结果
２ １　 色谱条件与系统适应性试验［５］

色谱柱：依利特Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ２高效液相色谱柱
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（４ ６ × ２５０ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：乙睛—水（１７：８３）；
流速：１ ０ ｍｌ ／ ｍｉｎ；柱温：室温；检测波长：２３０ ｎｍ；芍
药苷的理论塔板数不低于３０００。经过多种芍药苷
的测定方法实验比较，本方法对芍药苷分离效果
好，同时阴性样品无干扰，且洗脱时间短，因此，最
终采用上述芍药苷的高效液相色谱条件。
２ ２　 对照品溶液及标准曲线制备

精密称取芍药苷对照品５ ２４ ｍｇ，置于１０ ｍｌ容
量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，即得浓度为
０ ５２４ ｍｇ ／ ｍｌ的芍药苷对照品储备溶液。取对照品
储备溶液２ ５ ｍｌ，置于５ ｍｌ容量瓶中，用甲醇稀释
至刻度，摇匀，即得浓度为２６２ ０ ｍｇ ／ ｍｌ的芍药苷对
照品溶液。

芍药苷标准曲线制备：精密吸取配制的芍药苷
对照品储备溶液０ ２、０ ４、０ ６、０ ８、１ ０、１ ５、２ ｍｌ，
分别置于２ ｍｌ容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，
即得系列浓度为５２ ４、１０４ ８、１５７ ２、２０９ ６、２６２ ０、
３９３ ０、５２４ ０ μｇ ／ ｍｌ 的芍药苷对照品溶液，用
０ ４５ μｍ微孔滤膜滤过，进样１０ μｌ于色谱仪中测
定。结果芍药苷浓度在５２ ４ ～ ５２４ μｇ ／ ｍｌ范围内与
峰面积有良好的线性关系，以峰面积（Ｙ）为纵坐标，
浓度（Ｘ）为横坐标，进行线性回归，得回归方程：Ｙ
＝６３４１ ９Ｘ ＋７６１９０，ｒ ＝０ ９９９９。
２ ３　 供试品溶液制备

精密称定２ ０ ｇ 散结止痛颗粒（批号：
２０１００５０３），用５０ ｍｌ甲醇为溶剂分两次进行超声提
取，每次超声１５分钟，放冷，称重，滤过，得续滤液于
蒸发皿中水浴蒸干，定量转移至１０ ｍｌ容量瓶中，用
流动相定容至刻度即得供试品溶液。
２ ４　 专属性试验

根据处方中各药味的比例，按照散结止痛颗粒
制备工艺制备不含赤芍的颗粒，按照供试品提取条
件及制备方法配制空白溶液，用高效液相色谱法测
定，结果该空白溶液与散结止痛颗粒溶液的ＨＰＬＣ
色谱图在相应的保留时间无吸收，表明该方法对散
结止痛颗粒中芍药苷的测定具有专属性，可以用于
散结止痛颗粒的芍药苷含量测定（见图１）。
２ ５　 对照品和样品稳定性试验

取芍药苷对照品溶液和供试品溶液分别于配
制后１小时、２４小时、４８小时分别连续３次依法测
定峰面积，结果表明，对照品溶液和供试品溶液在
４８小时内稳定。

Ａ芍药苷对照品

Ｂ空白样品

Ｃ散结止痛颗粒样品
图１　 芍药苷高效液相色谱图

２ ６　 精密度试验
精密吸取浓度为２６２ ０ μｇ ／ ｍｌ的对照品溶液

１０ μｌ于色谱仪中，重复进样５次，计算其峰面积的
ＲＳＤ为０ ４４％，表明精密度较好。
２ ７　 重现性试验

取同一批散结止痛颗粒５份，按照２ ２方法测
定样品中芍药苷含量，计算样品ＲＳＤ为２ ８０％，表
明重现性良好。
２ ８　 回收率试验

精密称取己知含量的同一批散结止痛颗粒６
份，分别精密加入一定量的芍药苷储备液，用供试
品溶液方法提取浓缩，定量转移至５ ｍｌ容量瓶中，
用流动相定容至刻度。依法测定，并计算回收率，
平均回收率为９９ ７６％，ＲＳＤ为４ ６８％。表明本法
具有良好的回收率。
２ ９　 样品测定结果

取５批次散结止痛颗粒样品，按照所述方法进
行芍药苷测定含量，每批３次，结果见表１。
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表１　 ５批样品中芍药苷含量测定结果
批次 样品含量（ｍｇ ／ ｇ） ＲＳＤ（％）

２０１００５０３ １ ９３ １ ９５

２０１００６０１ １ ７３ １ ０３

２０１００６０２ ２ １５ ０ ９６

２０１００７０３ １ ４２ １ １２

２０１１０１０１ １ ５１ ０ ９７

　 　 根据中国药典２０１０年版一部对赤芍药材中芍药
苷不得少于１ ８ ％的规定，结合制备的５批样品中芍
药苷的含量测定结果，最低含量１ ４２ ｍｇ ／ ｇ，最高含量
２ １５ ｍｇ ／ ｇ，故初步暂定散结止痛颗粒中芍药苷
（Ｃ２３Ｈ２８Ｏ１１）的含量不得小于１ ５ ｍｇ ／ ｇ。每袋装量
１２ ｇ，则本品含芍药苷的量每袋不小于１８ ０ ｍｇ。
#

　 讨论
本实验流动相系统的确定时，分别考察了甲

醇—水、甲醇—０ １％磷酸溶液两种流动相［６］，结果
芍药苷分离不完全，受到其他成分一定的干扰，且
峰型不好，故选择乙腈—水系统，确定乙腈—水溶
液（１７∶ ８３）为流动相时，芍药苷的分离度、峰型均较
好，符合测定含量的要求。

在制备供试品溶液的提取方法中，分别考察了
提取方法和时间、提取次数、提取溶剂及其使用量
对芍药苷的影响。首先参考相关文献［７］初步采用
甲醇提取芍药苷，在提取方法选择上，结果超声提
取比回流提取简单易操作，并可以达到提取完全的

目的，故采用超声提取方法；在超声时间和溶媒用
量上，通过多次试验，结果５０ ｍｌ甲醇分两次提取，
每次超声１５分钟即可将芍药苷提取完全。

该医院制剂成分复杂，多年临床应用证明其安
全、有效，但其质量标准仅对成品进行两味药材定
性鉴别，未建立中间产品及成品定量检测控制标
准。为保证药品质量，本试验建立的散结止痛颗粒
中芍药苷含量测定方法简便、准确、结果可靠，能有
效地控制散结止痛颗粒的质量，保证了临床疗效的
稳定，并可为进一步申报中药新药做好准备。
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·信息之窗·
本刊“中医病案析评”栏目征稿

《环球中医药》杂志开辟“中医病案析评”栏目。中医医籍医案是中医学术传承的宝库，中医住院病历的书写也对中医师
分析病案提出了较高的要求，希望通过本栏目，广大读者将临床中遇到的典型病案或疑难病案整理刊发，交流辨证体会、临床
心得，提高学术水平，共同成长。

写作格式与要求
文题可以用中医辨证、中医诊断命名，也可以用主要症状、体征、西医诊断命名，也可以用中医证名和西医病名混合命名。

无需英文文题。
本栏目文章结构分为“病历摘要”和“分析与讨论”两部分。“病历摘要”用准确简洁语言交代清楚患者主诉、病史、中医

西医诊断、中医辨证、治法、用药、复诊情况等。“分析与讨论”部分要求逻辑性强、说理清楚、体现良好的中医辨证素养与临床
思维模式，展示出对临床工作的实际借鉴意义。

讨论开始部分请明确指出本病案分析讨论的要点和重点。请作者给出诊断和辨证的结论或意见，所分析的病案应有西
医诊断结果和确诊证据。请总结相关疾病的国内外研究作简要评述。文后列出主要参考文献。

总字数控制在５０００字以下。需中文摘要及关键词。
作者在文题下署名，拥有本文著作权，论文性质等同于本刊论著，文献标识码为Ａ。
文章形式建议由作者系统归纳，形成思路清晰、条理清楚、科学性强的临床论文；也可以采用依次发言形式或师生问答

形式。
本栏目论文目的在于共同学习，请勿文过饰非，修改原始处方和病例。引用中医典籍中基础理论不宜过多。

欢迎浏览环球中医药杂志网站www.hqzyy.com 投稿E-mail：hqzhyy@163.com 编辑部电话：010-65269860

袁继承,沙启营,吕伟斌,等.高效液相色谱法测定散结止痛颗粒中芍药苷含量[J].环球中医药,2013,6(3):172-174.
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