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　　白芍为毛茛科植物芍药 P aeon ia lactif lora

Pall1 的干燥根, 主产于浙江、四川等省, 收载于《中

华人民共和国药典》(简称药典) 2000 版一部, 用于

治疗血虚肝旺的眩晕、头痛, 肝气不和的胁痛、腹痛、

四肢痉挛、血虚萎黄、月经不调、自汗、盗汗等症。本

实验以芍药苷为白芍质量控制指标, 采用高效液相色

谱 (H PL C) 法进行测定, 并在实验中考察了影响芍药

苷含量的处理方法, 选定最佳提取方法, 此法操作简

便、稳定性好、结果准确可靠, 较药典法更加简便。

1　仪器与试药

W atersTM 600E 液相色谱仪, W atersTM 486 紫

外检测器, 超声波清洗机[天鹏电子新技术 (北京)有

限公司 ]。芍药苷对照品 (购自中国药物生物制品检

定所, 供含量测定用, 批号: 07362200219) , 白芍由天

津市中药饮片厂提供。乙腈为色谱纯, 乙醇为分析

纯, 水为去离子水。

2　方法与结果

211　色谱条件: 色谱柱: K rom asil C18 (250 mm ×

416 mm , 5 Λm ) ; 检测波长: 230 nm ; 流动相: 乙腈2
水2冰醋酸 (16∶84∶015) ; 柱温: 室温; 进样体积:

5 ΛL。

212　对照品溶液的制备: 精密称取芍药苷对照品适

量, 置 10 mL 量瓶中, 加甲醇溶解并稀释至刻度, 摇

匀, 使成 01528 m gömL 的溶液; 称取芍药苷对照品

适量, 精密称定, 置 25 mL 量瓶中, 加 50% 乙醇溶解

并稀释至刻度, 使成 01610 m gömL 的储备液。

213　线性关系考察: 取对照品溶液, 分别进样 1、

215、5、10、15、20 ΛL 注入液相色谱仪, 记录色谱图。

以峰面积对进样量进行线性回归, 经计算得回归方

程: Y = 11389×106
X + 11234×105, r= 01999 8。结

果表明, 芍药苷在 01528～ 10156 Λg 与峰面积呈良

好的线性关系。

214　测定方法: 分别精密吸取对照品溶液和供试品

溶液各 5 ΛL , 注入液相色谱仪, 在上述色谱条件下

测定, 芍药苷色谱峰的保留时间为 12194 m in, 色谱

图见图 1。
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图 1　芍药苷对照品 (A)和白芍 (B)的 HPLC 图谱

F ig1 1　HPLC chromatogram s of paeon if lor in reference

substance (A) and Rad ix Paeon iae A lba (B)

215　影响条件的考察:

21511　提取溶媒的考察: 称取白芍细粉约 012 g, 4

份, 精密称定, 分别置 10 mL 量瓶中, 分别加入甲

醇、70% 乙醇、50% 乙醇、30% 乙醇至近刻度, 浸泡 4

h, 超声处理 30 m in, 取出, 放冷, 稀释至刻度, 摇匀,

滤过。取续滤液, 进样 5 ΛL , 测定芍药苷含量, 结果

芍药苷质量分数分别为 1117%、2156%、2157%、

2156% , 表明 50% 乙醇提取完全, 因此选取 50% 乙

醇作为提取溶剂。

21512　溶剂体积考察: 称取白芍细粉约 012 g, 精密

称定, 置 10 mL 量瓶中, 加入 50% 乙醇至近刻度, 浸

泡 4 h, 超声处理 30 m in, 取出, 放冷, 稀释至刻度,

摇匀, 滤过, 滤液作为供试品溶液。称取白芍细粉约

012 g, 精密称定, 置 25 mL 量瓶中, 加入 50% 乙醇

至近刻度, 浸泡 4 h, 超声处理 30 m in, 取出, 放冷,

稀释至刻度, 摇匀, 滤过, 滤液作为供试品溶液。取供

试品溶液 5 ΛL 进样, 测定峰面积, 计算芍药苷含量,

结果芍药苷质量分数分别为 2157%、2151% , 表明

10 mL 溶剂可以提取完全, 采用 10 mL 作为提取溶

剂量。
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21513　提取方法考察: 称取白芍细粉约 012 g, 精密

称定, 置 50mL 锥形瓶中, 精密加入 50% 乙醇 10

mL , 称定质量, 置水浴回流 2 h, 取出, 放冷, 以 50%

乙醇补足减失的质量, 摇匀, 滤过, 滤液作为供试品

溶液。称取白芍细粉约 012 g, 精密称定, 置 10 mL

量瓶中, 加入 50% 乙醇至刻度, 浸泡 24 h, 摇匀, 滤

过, 滤液作为供试品溶液。称取白芍细粉约 012 g, 精

密称定, 置 10 mL 量瓶中, 加入 50% 乙醇至近刻度,

浸泡 4 h, 超声处理 30 m in, 取出, 放冷, 加入 50% 乙

醇稀释至刻度, 摇匀, 滤过, 滤液作为供试品溶液。称

取白芍细粉约 012 g, 精密称定, 置 10 mL 量瓶中,

加入 50% 乙醇至近刻度, 超声处理 30 m in, 取出, 放

冷, 加入 50% 乙醇稀释至刻度, 摇匀, 滤过, 滤液作

为供试品溶液。取供试品溶液 5 ΛL 进样测定, 计算

芍药苷含量, 结果回流 2 h, 冷浸 24 h、浸泡超声 30

m in、超声 30 m in 所得芍药苷质量分数分别为

2145%、2159%、2153%、2156% , 表明采用 012 g 样

品 50% 乙醇, 10 mL 超声 30 m in 为最佳方法。

21514　提取时间考察: 取白芍细粉约 012 g, 3 份,

精密称定, 置 10 mL 量瓶中, 加入 50% 乙醇至近刻

度, 分别超声处理 20、30、40 m in, 取出, 放冷, 加入

50% 乙醇稀释至刻度, 摇匀, 滤过, 滤液作为供试品

溶液。取供试品溶液 5 ΛL 进样测定, 计算芍药苷含

量, 结果超声处理 20、30、40 m in 所得芍药苷质量分

数分别为 2148%、2157%、2150% , 表明超声 30 m in

可提取完全。

216　供试品溶液的制备: 取白芍细粉约 012 g, 精密

称定, 分别置 10 mL 量瓶中, 加 50% 乙醇至近刻度,

超声处理 30 m in, 取出, 放冷, 加 50% 乙醇稀释至刻

度, 摇匀, 滤过, 取滤液, 即得。

217　精密度试验: 取对照品溶液, 进样 5 ΛL , 重复

进样 5 次, 计算峰面积, 结果R SD = 0197%。

218　稳定性试验: 取供试品溶液, 每隔 1 h 进样 5

ΛL , 进样 5 次, 测定峰面积, 结果样品 4 h 内稳定性

良好, R SD = 1100%。

219　重现性试验: 称取白芍细粉约 012 g, 平行 5

份, 制备供试品溶液, 进样 5 ΛL , 结果芍药苷平均质

量分数为 2154% , R SD 为 1118%。

2110　回收率试验: 取白芍细粉 (批号: 200302) 约

011 g, 共 5 份, 精密称定, 分别精密加入芍药苷对照

品储备液 (01610 0 m gömL ) 4 mL , 加 50% 乙醇至

近刻度, 超声处理 30 m in, 取出, 放冷, 加 50% 乙醇

稀释至刻度, 摇匀, 滤过, 滤液作为供试品溶液, 外标

法测定芍药苷含量, 进样体积 5 ΛL , 记录色谱图。结

果平均回收率为 95166% , R SD = 1120%。

2111　样品测定结果: 称取不同批号的白芍样品, 制

备供试品溶液, 进样 5 ΛL 外标法计算芍药苷含量,

结果见表 1。
表 1　两种方法所得白芍中芍药苷含量的比较 (n= 2)

Table 1　Compar ison of paeon if lor in s in Rad ix Paeon iae

A lba obta ined by two methods (n= 2)

样　品
芍药苷ö%

本法 药典法

2002 2153 0180

20030407 2193 1102

030620 2152 1162

安徽 2150 1162

浙江 2174 1120

河北 3138 2120

3　讨论

311　芍药苷对照品溶液 400～ 190 nm 进行紫外扫

描, 结果芍药苷对照品紫外吸收图谱与文献[1 ]记载

一致。

312　试验结果表明本试验采用的 012 g 样品 50%

乙醇定容至 10 mL 样品浓度比药典采用的 015 g 样

品定容到 20 mL 样品浓度高; 10 mL 提取含量测定

高于 25 mL 提取结果, 可能由于超声后溶剂体积膨

胀降温后不能回到原状态, 再加入溶剂至刻度, 实际

量瓶中溶剂应少于 10 mL , 溶液浓度大于理论浓度,

而且 012 g 样品在 10 mL 溶剂中所占体积比大于在

25 mL 溶剂中的体积比, 对溶液浓度影响也相对较

大, 也可能是试验误差造成浓度差异; 但 10 mL 溶

媒提取未使芍药苷达到过饱和, 10 mL 溶剂可以提

取完全, 可将样品中的芍药苷完全溶出, 因而采用

10 mL 作为提取溶剂量。

313　本实验方法较药典方法操作更加简便, 节省时

间, 稳定性好, 准确度高, 建议药典修改时采用 50%

乙醇作为提取溶媒, 乙腈2水2冰醋酸 (16∶84∶015)

作为流动相, 以便更好的控制饮片质量。
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