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HPLC法测定护肝颗粒剂中五味子乙素含量的探讨 
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【摘 要】目的：测定护肝颗粒剂中五昧子乙素含量。方法：采用高效液相色谱 (HPLC)社测定；样品以正己烷提取；流动 

相为甲百}水 (72：28)；填充剂：十八烷基硅烷键台硅胶；检测波长：254nm；流速：1 0ml／min。结果：所得本品每ml舍五味 

子乙素不低于0．04％ 本浩的理论扳数 五昧子乙素峰计算，不低于2000，分离度大于1 5：空白试验阴性无干扰，精密度试 

验RSD为2 I 5％；重复性试验RSD<10％；加样回收率106．06±2．16％。结论：本方法特异、精密、准确，结果稳定。 
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Determination of r-schisandrin irl Hugan granule bv HPLC 

HUANG Ping,et at 

fDepartment ofPharmac~College ofClinical Medicine,Chongqing Medical University) 

【Abstract 1 Objective：To determine the content of r_schisandrin in Hugan granule by HPLC．Methods：R- 

Schisandrin was extracted with n—hexane．The HPLC system consists of u Bondapak C18 column，moblile phase 

of methano1．water(72：28)minute．with detection at 254nm．flow rate lmYmin．ResuIts：The Content of r_ 

schisandrin was>O．04％．The number of theoretica1 plate was>2000．The separation parameter wfls>1．5．No 

interference peak from the blank test was found．The precision(RSD)was 2．1 5％．The reproducible test(RSD)was< 

1O％．The mean recovery of 1O6．06±2．16％ f0r卜schisandrin was obtained．Conclusion：This method js specific， 

accurate and reproducible． 
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五味子乙索是多种中成药物中的有效成分。护 

肝颗粒剂是含五味子乙素的中成药之一。本方由五 

味子浸膏、猪胆白芍、甘草等中药组成，经提取加 

工浓缩制成的颗粒剂。有关五味子乙素的含量测定 

方法已有报道，有双波长薄层扫描法，HPLC法⋯ 

等。为测定护肝颗粒剂、生药等样品中五味子乙素 

含量，本文建立了分离灵敏度高、专属性强的高效 

液相色谱法，现报道如下。 

材料与方法 

1 1 药品与试剂 

五味子乙素对照品；护肝颗粒剂；精制生药粉末；生药 

药材均由重庆医科大学药学系提供。甲醇 正己烷为AR 

级：三蒸水。 

1．2 仪 器 

作者介绍：黄 萍 (】961． )．女．主管药师 

主要研 克万 向：药物含量剖 定． 

高效液相色谱仪 (大连依利特科学仪器有限公司)系 

统 包括P20011高压恒流泵；UV200 II紫外可变渡长检测 

器 HP3295积分仪 (惠普上海分析仪器有限公司)。索氏提 

取器 (上海医疗玻璃器皿厂)。 

1．3 颗粒荆 精制生药粉末、生药药材中五昧子乙素含量测 

定 

1．3 1 色谱条件 色谱柱 Bondapak CI 8(10u ID5．0 柱 

长250mm．柱温室温：流动相：甲醇-水 (72：28)，流速1 0m[ 

／min；检测波长：五味子乙紊在254nm波长处有最大吸收、 

同时在此渡长处灵敏度高 (为0 5AUFS)，故选用此波长测 

定 

1．3．2 样品的制备与测定 

(1)五味子乙素对照品溶液的制备 精密称取五味子乙素 

对照品适量．加甲醇制成每1ml含0．1mg的溶液，摇匀，即 

．
得。精密吸取对照品溶液20 1．注入液相色谱仪中，测定峰 

面积 计算．即得。 

(2)1批试品溶液的制备 取护肝颗粒剂研细，约2 5g．精 

密称定，置索氏提取器中，加正己烷适量，浸泡过夜，然后 

于80—85"C加热回流6h，提取液水搭低温挥干，残渣加甲醇 

微热溶解，转移至25ml置瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀， 
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即得。精密吸取20 u I进柱分析。 

精制生药粉末 取精制生药粉末约2 5 g，精密称定，其 

余操作同供试品溶液的制备项下。最后稀释10倍后取20̈ 1 

进柱分析 

生药药材 取生药药材，先将生药药材粉碎，再将其研 

细，取约2．5g，精密称定，其余操作同供试品溶液的制各项 

下 最后稀释10倍后取20̈ 】进柱分析。 

2 结 果 

2 1 色谱行为 
五味子乙素含量测定方法学研究色谱图，见图 2．3 

1。 

囱1 五昧子乙素色谱囡 

A、试剂空白图谱：B，标准液图谱： 

C、生物样品陶谱 (1胶囊，2精制粉末，3生药) 

2，2 标准曲线的制备 

精密吸取五味子乙素对照品溶液，配制为6 25 
～ 100 咖 1系列工作浓度，精密吸取上述各液2O u 

I，注入液相色谱仪中，得峰面积积分值0，1488 x 10 

、 0．2382 x l0 、0．3969 x l0 ，0．7858 x l0 和 1．4980 

×l0 ， 峰面积对浓度作图，见图2。 

上数据经最／J~Z．乘法回归计算，得回归方程 

为：Y=O，0 1446C+0 05323，r=O．9998。表明五味子 

乙素在测定浓度范围内线性关系良好。 

S 2 
一  

× 1．5 

g 1 
皇 
．  

0．5 

0 

得积 

0 20 40 60 80 l00 l20 

Concentration(1．1 g／m1) 

囤2 五昧子乙素标准曲线 

精密度试验 

精密吸取同一供试品溶液，重复进样5次，测 

分值，计算精密度结果见表1。 

表1 HPLc法测定五昧子乙素含量精密度试验结果 

2．4 回收率试验 

精密静取已知五味子乙素含量的样品，精密加 

入五味子乙素对照品，按含量测定方法提取、测定 

含量，按下列公式计算回收率，结果见表2。 

回收率= 100％ 

2 5 重现·眭试验 

取精制粉末样品5份，按含量测定方法提取、 

表3 HPLC法测定五昧子乙素含量重现性试验结果 

测定含量，计算重现性结果，见表3。 

2．6 颗粒剂、精制生药粉末及生药药材中五味子 乙 

表2 HPLC法测定五昧子乙素含量加祥回收率结果 
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素含量测定结果 

应用本法测定了不同样品中五味子乙素的含 

量，结果见表4。 

表4 HPLC法测定生物样品中五味子乙素含量结果 

颗粒剂、生药成分复杂，干扰因素多，本文结 

合五味子乙索样品的特点，参考文献 ，对五味子 

乙素含量测定方法学进行了比较深入研究，结果表 

明，以甲醇：水 (72：28)为流动相，用十八烷基硅 

烷键台硅胶为固定相能较好的分离出生物样品中的 

五味子乙索；无论是粗制剂、制剂、还是药材均得 

到良好分离。生物样品的前处理方法采用经典的索 

氏提取器提取，虽比较繁琐，但方法灵敏可靠、重 

现性好、回收率高，不失为一种较好的方法。 
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检的血培养瓶，通常放置36"C孵育以利细菌生长， 

希望进入系统后系统尽快检出阳性培养瓶。 

周贵明 推荐：延迟进入系统培养瓶应置室温 

存放，并不得超过12h。本研究结果表明：血培养 

瓶在进入系统分析前，采用室温存放或36"C孵育处 

理，对系统快速检出能力各有利弊。系统检出经36 

℃孵育处理的肠杆菌科细菌测试瓶的平均检出时间 

比未经孵育测试瓶的检出时间缩短 4倍，大肠埃希 

菌和伤寒沙门菌两种肠杆菌科细菌直接进人系统监 

测分析的平均检出时间为6 5h，而经36"C，4 h孵育 

测试瓶的平均检出时间为 1．5 h。 

Ziegle~ 和 Smith~ 对 BacT／Alert系 统 与 

BACTEC 9240全自动血培养仪的对照研究发现， 

两系统各有 9例和l4例假阴性病例，BacT／Alert系 

统假阴性率为0．32％，其中64％由铜绿假单胞菌、 

不动杆菌和嗜麦芽窄食单胞菌导致，BACTEC系统 

假阴性率为0．20％，均由两株假单胞菌引起，表明 

系统检出非发酵菌败血症血培养标本时，受到标本 

前处理影响，培养瓶均因36℃进人系统前孵育导致 

系统检测失败，出现假阴性结果。临床分析结果与 

本实验结果一致。 

因此，对延迟进入系统监测分析的培养瓶的处 

理，可采用36'C孵育，以获得更快肠杆菌科细菌败 

血症的检出，但进入系统前必须转种培养，防止非 

发酵菌败血症漏检；室温存放血培养瓶，虽检出肠 

杆菌科细菌败血症的时间慢于经孵育后的培养瓶， 

但无阳性培养瓶漏检。 
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