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· 药物分析 · 

化瘀散结灌肠液的定性、定量分析方法研究 

青海省大通县人民医8(810100) 张中秋 

摘要 目的：建立化瘀散结灌肠液的定性、定量 

分析方法。方法：采用薄层色谱法鉴别原儿茶醛；采 

用高效液相色谱法测定化瘀散结灌肠液中芍药苷的 

含 量。结果：高 效 液相 色谱 法 测 得 芍 药苷 在 

(O．507 2—2．536 0) g范围内呈良好的线形关系， 

平均回收率为 99．63％，RSD=2．65％。结论：本研 

究方法简便、稳定、专属性强，能有效控制化瘀散结 

灌肠液的质量。 

关键词 化瘀散结灌肠液 薄层色谱 高效液 

相色谱 芍药苷 原儿茶醛 

中图分类号 R285一 

化瘀散结灌肠液是由当归、赤芍、丹参、川芎、地 

黄等十五味药材制成的一种复方制剂，具有活血化 

瘀、软坚散结、清热解毒的功效，医院常用于治疗慢 

性盆腔炎。化瘀散结灌肠液质量标准收载于《大通 

县医院制剂标准》中，原标准只有常规检验，不能很 

好地控制该制剂的质量。因丹参为水提，本文采用 

薄层色谱法对化瘀散结灌肠液中丹参的水溶性成分 

原儿茶醛进行了薄层鉴别，用高效液相色谱法测定 

了该制剂中赤芍的有效成分芍药苷的含量，以此作 

为该制剂的质量控制指标。 

仪器与试药 

AgiLentl 100型高效液相色谱仪(低压四元泵， 

自动进样器，柱温箱，二级管阵列检测器，ChemSta— 

tions色谱工作站)；WFH一203B三用紫外分析仪(上 

海精科实业有限公司)；SB2200型超声波清洗仪(上 

海必胜信仪器厂)。原儿茶醛对照品(批号：773— 

200201，纯度 99％ 以上)，芍药苷对照 品 (批号： 

l10736—200424)均购自中国药品生物制品检定所。 

化瘀散结灌肠液由青海省大通县人民医院提供(批 

号：20080215，20080301，20080405)；硅胶 G薄层板 

(青岛海洋化工有限公司)。试剂均为分析纯，甲醇 

为色谱纯，水为重蒸馏水。 

方法与结果 
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1 原儿茶醛的薄层鉴别u 取本品20mL，加盐酸调 

pH值至2—3，再用乙醚振摇提取2次，每次20mL，合 

并乙醚液，挥干，残渣加乙醇 lmL溶解，作为供试品溶 

液。另取原儿茶醛对照品，加乙醇制成每 lmL含 lmg 

的溶液，作为对照品溶液。再取按模拟处方除去赤芍 

的其他药味，按供试品溶液方法制成阴性溶液。照薄 

层色谱法《中国药典))2005年版一部(附录ⅥB) 试 

验，吸取对照品溶液5 L、供试品溶液 lO 、阴性溶液 

10 ，分别点于同一硅胶 GF 254薄层板上，以三氯甲 

烷 一丙酮 一甲酸 (12：1：0．4)为展开剂，展开，取出， 

晾干，置紫外灯(254nm)下检视。供试品色谱中，在与 

原儿茶醛对照品色谱相应的位置上显相同的暗色斑 

点，再置碘蒸气中显色，显相同的黄棕色斑点，阴性无 

干扰。见图 1。 

1、供试品(20080215)；2、供试品(20080301)； 

3、供试品(20080405．)；4、原儿茶醛；5、阴性。 

图1 化瘀散结灌肠液中原儿茶醛的TLC图谱 

2 化瘀散结灌肠液中赤芍的有效成分芍药苷的含 

量测定 。 

2．1 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱：Phe— 

nomenex Luna(250mm×4．6mm，5 m)C18柱；流动 

相：甲醇一0．05moL／L磷酸二氢钾溶液(24：76)；检 



测波长：230nm；柱温：25℃；流速：1mlMmin；理论板 

数按芍药苷峰计算为不低于5 000。 

2．2 分析溶液的制备 对照品溶液的制备，精密称 

取芍药苷对照品0．006 34g，加入50％甲醇溶解，并 

定容至50 mL容量瓶中，摇匀，作为对照品溶液(每 

lmL含芍药苷0．126 8mg)。 

供试品溶液制备，精密量取本品3mL，通过中性 

氧化铝柱(100目～200目，5g，内径 lcm，用 50％甲 

醇 10mL预洗)用 50％甲醇洗脱，收集洗脱液，转移 

至50mL容量瓶中，加 50％甲醇稀释至刻度，摇匀， 

2010年 第 40卷 8 

0．45 m滤膜滤过，取续滤液，即得。 

阴性对照溶液的制备，按处方比例称取除去赤 

芍的其他药材适量，依照化瘀散结灌肠液的制备工 

艺和供试品溶液的制备方法，制成阴性对照溶液。 

2．3 分析方法学验证 

2．3．1 色谱图分析 在上述色谱条件下，精密吸取 

供试品溶液、对照品溶液、阴性对照溶液各 101~L， 

分别注人色谱仪。供试品色谱图中，在与对照品色 

谱图相应保留时间上，有一相同的色谱峰，而阴性对 

照在此无干扰。见图2。 
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l、阴性对照供试品；2、芍药苷对照品；3、供试品。 

图2 化瘀散结灌肠液 HPLC图谱 

2。3．2 线性关系考察 

分别精密吸取芍药苷对照品溶液(O．126 8mg／ 

mL)，4 L、8 L、121a,L、16 L、201~L注入液相色谱 

仪，在上述色谱条件下，测定峰面积，以峰面积为纵 

坐标，进样量为横坐标，绘制标准曲线。见表 1。 
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表 l 线性关系考察结果 的含量。测定结果见表6。 

苎堂苎!坚!!： ! ：竺!! ：竺 ! ：竺 ! !：!!!! 
峰面积 618．420 84 1 242．045l7 1 918．681 76 2 582．946 53 3 245．446 53 

求得回归方程：Y=1 300．266 7X一56．977 7， 

r=0．999 9。 

结果表明：芍药苷在(0．507 2～2．536 0) g范 

围内有良好的线性关系。 

2．3．3 精密度实验 精密吸取芍药苷对照品溶液 

(0．126 8mg／mL)101xL，连续进样 5次，测得芍药苷 

峰面积，见表2。结果表明：芍药苷的精密度良好。 

表 2 精密度试验结果 

进样次敦 1 2 3 4 5 

峰面积 1 595．930 66 1 591．422 73 1 590．933 59 1 599．：338 0l 1 592．871 58 

平均蜂面积 1 594．099 31 ltsD％ 0．22 

2．3．4 重现性实验 取同一批号(20080215)的样 

品6份，按2．2项下的方法制成供试品溶液，在上述 

色谱条件下，测定芍药苷的含量。见表 3。结果表 

明：样品的重现性比较好，方法比较稳定。 

表3 重现性试验结果 

样品称摔量 (mL) 3 3 3 3 3 3 

兰塑鱼墨!! 竺 !：竺 堕旦竺 !： 

2．3．5 稳定性实验 精密吸取芍药苷对照品溶液 

(0．126 8mg／mL)101~L，每隔2h进样一次，测得芍药 

苷峰面积。见表4。结果表明：芍药苷在 8小时内 

基本稳定。 

表4 稳定性试验结果 

时间(h) 0 2 4 

RSD％ 0．08 

2．4 加样回收率实验 精密称取已知芍药苷含量 

的样品6份(批号20080215，含量为 1．48mg／mL)约 

1．5mL，分别加人三种不同量的芍药苷对照品溶液 

(O．501 2mg／mL)，按 2．2项下的方法制成供试品溶 

液，并按上述色谱条件测定芍药苷的含量，计算回收 

率。见表 5。结果表明：平均回收率为99．63％， 

RSD为2．65％，回收率比较好，方法可行。 

2．5 样品测定 取三个批号的样品，按 2．2项下的 

方法制成供试品溶液。精密吸取供试品溶液 101~L， 

注入液相色谱仪，按上述色谱条件测定，计算芍药苷 

表5 回收率实验结果 
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样品取样量 样品含量 标准品加入量 测得量 回收率 平均回收率 RSI)％ 
(mL) (mg) (ms) (哪 ) (％) ％ (n=6) 

表6 样 品 测 定 结 果 

讨 论 

1)由于方中有十五味药材，曾采用乙醚脱脂、 

乙酸乙酯萃取，虽杂质峰较少，但转移率过低，后采 

用过中性氧化铝柱，用 50％甲醇洗脱，并将流动相 

进行了优化，取得了比较好的分离效果。 

2)测定波长的选择：将对照品溶液和供试品溶 

液进行紫外吸收光谱扫描。结果显示，芍药苷在 

230nm波长处有最大吸收，对照品和供试品在此波 

长处的光谱图基本重合，故选择 230nm为测定波 

长，并且采用二极管阵列检测器对峰进行了确认。 

3)用 50％甲醇溶解供试品进样检测时，流动相 

的浓度对芍药苷的分离及峰形有一定的影响。曾用 

甲醇 一水系统进行分离，芍药苷峰易出现脱尾、前沿 

等现象，加人磷酸调 pH值至 3后，分离效果比较 

好。后改为甲醇 一0．05moL／L磷酸二氢钾溶液为流 

动相，不需用磷酸调pH值就可得到比较好的峰形 

和分离度，确定 比例为(24：76)时峰形及出峰时间 

适宜。 
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