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HPLC测定妇科止血灵片中川续断皂苷VI的含量
贾树娟1。黄雪莹2
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【摘要】目的：建立高效液相法测定妇科止血灵片中川I续断皂苷Ⅵ含量的方法。方法：采用Diamonsil—C。。(4．6 mmx

250mm，5仙m)色谱柱；流动相：乙腈--0．05％磷酸(28：72)；检测波长：212am；流速：1．0ml／min。结果：川续断皂苷Ⅵ在

0．00l 2加．011 0¨g范围内与峰面积呈良好的线性关系(r=O．999 2)。平均回收率为99．58％(RSD=O．94％)。结论：本方

法简便、准确、重现性好．可用于妇科止血灵片中川续断皂苷Ⅵ的质量控制。
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[Abstract]Objective：To establish a method for the content determination of dipsacns saponin VI in Fuke Zhixueling

Tablets by HPLC．Methods：The Diamonsil—C18(4．6 mmx250 nun,5斗m)column was used．The mobile phases consisted 0f

eetonitrile and 0．05％一phosphoric acid(28：72)，the flow rate was 1．0 ml／min and the detection wavelength WaS at 212 nnl．

Results：The linear ranges of dipsacns saponinⅥWfl8 at 0．001 2-0．01 1 0 P．g(,--O．999 2)，the average recovery was 99．58％

with aRSD of 0．94％．Conclusion：The method is fast,reliable．accurate and van be used in the quality control of dip-

8scab saponin VI in Fuke Zhixueling Tablets．
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妇科止血灵片是由熟地黄、山药、地榆、续断等11味中

药组成的中药复方制剂。具有补肾敛阴，固冲止血之功效，临

床用于妇科功能性止血。该制剂原收载于部颁标准rWS2一B一

0936—911中，在标准中并未制订含量测定指标与测定方法，

川续断皂苷Ⅵ是药品中续断的有效成分之一，本文参照《中

国药典)2005年版一部川续断药材项下的含量测定方法，确

定用高效液相色谱法测定样品中续断皂苷Ⅵ的含量。由于本

品成分较多，通过优化，本文改进了色谱条件，经方法学考

察，重现性、精密度、回收率、稳定性试验结果均良好，可以作

为本产品的含量测定方法。

1仪器与试剂

1．1仪器

岛津-10ATvP．浙江大学N2000色谱工作站；色谱柱填充剂

为十八烷基硅烷键合硅胶[Diamonsil--C18(46 minx250 nun，5斗m)】o

1．2试药

川续断皂苷Ⅵ对照品(批号：103524—200809，中国药品

生物制品检定所)；乙腈为色谱纯；其他试剂均为分析纯；水

为双重蒸馏水。

2方法与结果

2．1色谱条件

色谱柱：Diamonsil-C18(4．6 mmx250 mm，5岬)；流动相：
乙腈_0．05％磷酸(28．'72)；检测波长：212 am；流速：1．0 ml／min。

柱温：30℃；进样量：20山；理论塔板数按川续断皂苷Ⅵ计不

低于3 000。

2．2对照品溶液的制备

精密称取川续断皂苷Ⅵ对照品15 mg，置于10 ml量瓶

3．3相关土壤中重金属含量对中药材的影响杩

根据表3中山药不同产地的土壤中重金属含量与表2

中山药含量的比较，可知土壤中的重金属偏高可能在药材中

残留较大，其影响程度究竟有多大，有待进一步摸索。

上述实验结果表明，3种药材中虽均有重金属的残留，

但均未超过《药物植物及制剂进口绿色行业标准》规定的重

金属限量指标：Cu≤20．0 m以g、Pb一<5．0 mgks、As一<2．0 mg／kg、
Hg≤0．2 mg／ks、Cd≤0．3 mg／kg，中药产品中的重金属元素超

标问题是制约我国中药产品走向世界的一个重要因素悯，故

对药材标准中增加有害金属含量的监控是保证药品安全、有

效的前提。
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中，加甲醇溶液溶解并稀释至刻度，摇匀，制成每毫升含川续

断皂苷Ⅵ1．5 m异的对照品溶液。

2．3供试品溶液的制备

取本品50片，研细，取约10 g，精密称定，置具塞锥形瓶
中，精密加入甲醇溶液25 lnl，密塞，称定重量，超声处理(功

率100W，频率40 kHz)30min，放冷，再称定重量，用甲醇溶

液补足减失的重量。摇匀．滤过。精密量取续滤液5 IIll，置10Inl

量瓶中，加流动相稀释至刻度，摇匀，作为供试品溶液。

2．4阴性对照品溶液

按处方量称取除川续断的药材。同制备工艺制成阴性样

品，再按“2．3”项下方法制备溶液，摇匀，滤过。作为阴性对照

溶液。

2．5系统适用性试验

分别取川续断皂苷Ⅵ对照品溶液和供试品溶液．按上述

色谱条件进行试验，考察系统适用性，见色谱图l。结果表明，阴

性液无干扰。
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圈1 HPLC色谱圈

(A．对照品；B．供试品；C．阴性对照)

F嘻1 HPLC chronmtow阻phy
『A．Reference substance；B．Sample；C．Negative contr01)

2．6线性关系考察

分别精密量取“2．2”项下川续断皂苷Ⅵ对照品溶液o．2、

0．6、1．o、1．4、1．8 ml，分别置于5 ml量瓶中。加流动相至刻度，

摇匀，即得。分别精密吸取20一，注入液相色谱仪，按上述色

谱条件测定色谱峰面积，以对照品进样量(嗽)为横坐标，峰
面积为纵坐标。计算回归方程，结果表明JII续断皂苷Ⅵ在
0．001 2--0．011 0嵋范围内与峰面积星良好的线性关系(r=
0．999 2)。回归方程为y．-213 578．；Ic_3l 413(r却．999 2)。见图2。
2．7精密度试验

精密吸取“2．3”项下供试品溶液20山，分别于o⋯2 4 6、
8 h进样，记录色谱图。RSD---O．48％；结果表明该溶液在8 h
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内基本稳定。

2．8重复性试验

取同一样品，分别制备6份供试品溶液，精密吸取20斗l，

注入液相色谱仪，测定并计算含量结果。RSD--O．95％；结果表

明本法重复性良好。

2．9回收率试验

取已知准确含量(O．407 rag／粒)的妇科止血灵片样品

6份，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇溶液25 Inl，

密塞，称定重量，超声处理(功率100 W，频率40 kHz)30 min，

放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过。精密

量取续滤液5 nll，置10 lIll量瓶中，分别加入川续断皂苷Ⅵ

对照品溶液(0．30 mgI'm1)1 ml，加流动相稀释至刻度，摇匀，

即得。各精密量取20山，注入液相色谱仪，平均回收率为99．58％，

RSD-=o．94％；结果表明本法回收率良好，符合测定要求。

2．10样品测定

取妇科止血灵片样品3份，按“2．3”项下方法制备样品

溶液，各精密吸取20山，注入液相色谱仪，测定，即得。计算得

续断皂苷Ⅵ含量分别为0．407 m∥片，0．406 me,／片，0．408Ⅱ珂片。
3讨论

3．1提取溶剂的选择

以不同浓度的乙醇、甲醇为溶剂．采用超声的提取方法。

测定同批样品，结果采用甲醇为溶剂，提取较完全。

3．2提取方法及时闽的选择

以甲醇为溶剂，分别超声10、20、30、40 rain，测定同批样

品，结果采用超声提取30 min为宜，提取较完全。

本研究制订的调经活血片中川续断皂苷Ⅵ的含量测定

方法，简便易行、重现性好。为妇科止血灵质量标准的提高提

供了可靠的依据，具有一定的参考价值。
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