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高效液相色谱法同时测定双五胶囊中４种有效成分的含量

叶光明１，姜云云１，陈云红１，王发祥１，吴明男２，肖　飞２

１．解放军１０１医院药剂科，无锡２１４００４

２．巢湖市第一人民医院药剂科，巢湖２３８０００

　　［摘要］　目的　建立同时测定双五胶囊中紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素、五味子乙素含量的方法。方法　ＨＰＬＣ
法，采用ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２００ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为Ａ：甲醇乙腈（１∶１），Ｂ：水，梯度洗脱，０～５ｍｉｎ，３５％～６０％Ａ；

５～１０ｍｉｎ，６０％～７０％Ａ；１０～５０ｍｉｎ，７０％～９０％Ａ；５０～９０ｍｉｎ，９０％Ａ。流速为１ｍｌ／ｍｉｎ，柱温：３５℃，检测波长２２０ｎｍ。

结果　紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素、五味子乙素浓度分别在１．２８～２０．４０μｇ／ｍｌ（ｒ＝０．９９９７）、６．３０～１００．８０μｇ／ｍｌ
（ｒ＝０．９９９６）、１．２０～１９．２０μｇ／ｍｌ（ｒ＝０．９９９８）和３．７５～６０．００μｇ／ｍｌ（ｒ＝０．９９９６）范围内呈良好的线性关系。４种成分精

密度实验ＲＳＤ＜１％。２４ｈ内稳定性ＲＳＤ＜１．５％。紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素、五味子乙素的平均加样回收率分别为

９９．４７％、１０２．５０％、９９．２１％、１０１．８６％。结论　所建立的方法具有快速、简便、准确等优点，可用于双五胶囊的质量控制。
　　［关键词］　双五胶囊；紫丁香苷；五味子醇甲；五味子甲素；五味子乙素；高压液相色谱法
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　　双五胶囊的主要成分为刺五加和五味子，具有
益气健脾、消渴生津、补肾宁心之功效。经我院临床
使用，对失眠、食欲不振、心慌心悸等病症具有较好
的治疗或辅助治疗效果。刺五加和五味子的活性成
分［１２］分别是刺五加苷和五味子素，它们在化学结构
上分属不同类别，药理作用有一定差别，但它们的功

效相近，配伍使用能增强其疗效。为控制产品质量，
本文采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法同时测定了双五
胶囊中紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素、五味子
乙素４种主要有效成分的含量。所建方法简便易
行，测定结果准确可靠，可用于相关制剂的质量控
制。
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１　仪器和试药

　　Ａｇｉｌｅｎｔ１１００型高效液相色谱仪，包括Ｇ１３２２Ａ
真空脱气机、Ｇ１３１２Ａ二元泵、Ｇ１３１６Ａ柱温控制器、

Ｇ１３２８ＡＶＷＤ检测器；紫外分光光度计（ＵＶ２４０１，

日本岛津公司）；超声波清洗器（ＣＱ３５０，上海跃进

医用光学器械厂）；离心机（ＴＧＬ１６Ｃ，上海安亭科学

仪器厂）；分析天平（ＴＧ３２８Ａ，上海天平仪器厂）。

紫丁香苷（批号：１１１５２９２００３０２）、五味子醇甲（批

号：１１０８５７２００５０７）、五味子甲素 （批号：１１０７６４

２００４０８）、五味子乙素（批号：１１０７６５２００５０８）对照品

均购自中国药品生物制品检定所。双五胶囊（批号：

０７０２２０，０７０３１５，０７０４３０）由本院制剂室提供。甲醇、

乙腈为色谱纯（上海锦源精细化工厂），其余化学试

剂均为分析纯。水为重蒸纯化水。

２　方法和结果

２．１　色谱条件　色谱柱为 ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２００

ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相Ａ：甲醇乙腈（１１），

流动相 Ｂ：水。梯度洗脱条件：０～５ｍｉｎ，３５％～
６０％Ａ；５～１０ｍｉｎ，６０％～７０％Ａ；１０～５０ｍｉｎ，

７０％～９０％Ａ；５０～９０ｍｉｎ，９０％Ａ。流速为１ｍｌ／

ｍｉｎ，柱温３５℃，检测波长为２２０ｎｍ。

２．２　溶液的制备

２．２．１　对照品溶液的制备　分别取紫丁香苷、五味

子醇甲、五味子甲素和五味子乙素对照品各约５、

２５、５、１５ｍｇ，精密称定，置于５０ｍｌ量瓶中，用甲醇

溶解并定容，作为对照品混合储备液。精密吸取该

储备液５．０ｍｌ于１００ｍｌ量瓶中，用甲醇稀释至刻

度，即得混合对照品溶液，其中紫丁香苷、五味子醇

甲、五味子甲素和五味子乙素浓度分别为５．１０、

２５．２０、４．８０、１５．００μｇ／ｍｌ。

２．２．２　供试品溶液的制备　取双五胶囊内容物约

７５ｍｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加甲醇１００ｍｌ，

称质量，超声处理３０ｍｉｎ后冷却至室温，再用甲醇

补质量，提取液经０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤

液，即得供试品溶液，置于４℃冰箱中保存。

２．３　方法学考察

２．３．１　系统适应性　在２．１项的色谱条件下，以对

照品溶液和样品进样，根据色谱参数计算系统适应

性。样品溶液的 ＨＰＬＣ色谱图中紫丁香苷、五味子

醇甲、五味子甲素和五味子乙素的理论塔板数均大

于５０００，分离度均大于１．５，拖尾因子均在０．９５～

１．０５之间。对照品和样品的色谱图见图１。

图１　对照品（Ａ）和样品（Ｂ）溶液的ＨＰＬＣ色谱图

Ｆｉｇ１　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ

ｓｔａｎｄａｒｄｓ（Ａ）ａｎｄｓａｍｐｌｅ（Ｂ）ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ
１：Ｓｙｒｉｎｇｉｎ；２：Ｓｃｈｉｚａｎｄｒｉｎ；３：Ｄｅｏｘｙｓｃｈｉｚａｎｄｒｉｎ；４：ＳｃｈｉｓａｎｄｒｉｎＢ

２．３．２　线性关系　将２．２．１项下的对照品混合储
备液逐级稀释成不同浓度的４种对照品混合溶液依
次进样，以对照品溶液的浓度（Ｘ，ｍｇ／ｍｌ）对峰面积
（Ｙ）进行线性回归，结果如下：紫丁香苷在１．２８～
２０．４０μｇ／ｍｌ范 围 内 的 线 性 回 归 方 程 为 Ｙ ＝
２７９５１Ｘ＋２９２．９４，ｒ＝ ０．９９９７；五味子醇甲在

６．３０～１００．８０μｇ／ｍｌ范围内的线性回归方程为Ｙ＝
６６１７Ｘ＋５１３１．８，ｒ＝ ０．９９９６；五味子甲素在

１．２０～１９．２０μｇ／ｍｌ范围内的线性回归方程为Ｙ＝
６１５３６Ｘ－２２６１．５，ｒ＝ ０．９９９８；五味子乙素在

３．７５～６０．００μｇ／ｍｌ范围内的线性回归方程为Ｙ＝
１４８２５Ｘ＋４５８３．８，ｒ＝０．９９９６。

２．３．３　精密度　在２．１项色谱条件下，分别以３组
混合对照品溶液（高、中、低浓度组紫丁香苷浓度分
别为２０．４０、５．１０、１．２８μｇ／ｍｌ，五味子醇甲浓度分
别为１００．８０、２５．２０、６．３０μｇ／ｍｌ，五味子甲素浓度
分别为１９．２０、４．８０、１．２０μｇ／ｍｌ，五味子乙素浓度
分别为６０．００、１５．００、３．７５μｇ／ｍｌ）连续进样５次，分
别计算３组溶液中４种成分峰面积相对标准偏差
（ＲＳＤ），结果高、中、低浓度组紫丁香苷峰面积积分值

ＲＳＤ分别为０．３１％、０．６９％、０．７７％，五味子醇甲峰面
积积分值ＲＳＤ分别为０．４９％、０．４７％、０．６５％，五味
子甲素峰面积积分值ＲＳＤ分别为０．３８％、０．６８％、

０．９６％，五味子乙素峰面积积分值 ＲＳＤ 分别为

０．４５％、０．８５％、０．８３％，均符合含量测定要求。

　　在２．１项色谱条件下，连续５ｄ分别进样上述３
组混合对照品溶液，计算３组溶液中４种成分峰面
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积积分值ＲＳＤ，结果高、中、低浓度组紫丁香苷峰面
积积分值ＲＳＤ分别为０．８２％、１．１４％、１．３３％，五味
子醇甲峰面积积分值ＲＳＤ分别为０．９２％、０．９８％、

１．１７％，五味子甲素峰面积积分值 ＲＳＤ 分别为

１．０１％、１．２８％、１．１９％，五味子乙素峰面积积分值

ＲＳＤ分别为０．７３％、１．２４％、１．４１％，均符合含量测
定要求。

２．３．４　稳定性　取批号为０７０２２０的双五胶囊，按

２．２．２项下的方法制备供试品溶液，分别在０、３、６、

１２、１８、２４ｈ测定４种有效成分的峰面积，计算其

ＲＳＤ，结果紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素和五
味子乙素峰面积积分值 ＲＳＤ 分别为 ０．８９％、

０．５８％、１．０８％和０．８６％，符合含量测定要求。

２．３．５　重复性　精密称取批号为０７０２２０的双五胶
囊内容物５份各约７５ｍｇ，按照２．２．２项下方法制

备样品溶液，测定４种有效成分的含量，计算其

ＲＳＤ，结果紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素和五味
子乙素４种成分含量测定结果的 ＲＳＤ值分别为

０．６２％、１．４７％、０．５７％、０．８９％，符合含量测定要求。

２．３．６　加样回收率　精密称取已知含量的样品，分
别按样品中待测物质量的８０％、１００％、１２０％向其
中精密加入４种待测物质对照品（ｎ＝３），按２．２．２
项下制备供试品溶液，记录４种物质的峰面积值并
按外标法定量，紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素
和五味子乙素的平均回收率分别为 ９９．４７％、

１０２．５０％、９９．２１％、１０１．８６％，ＲＳＤ分别为２．６３％、

１．８９％、１．９１％、２．３１％。

２．４　样品测定　精密称取３个不同批号的双五胶
囊内容物各７５ｍｇ，分别按２．２．２项下方法制备供
试品溶液并测定，结果见表１。

表１　双五胶囊中４种成分的含量测定结果

Ｔａｂ１　ＣｏｎｔｅｎｔｓｏｆｆｏｕｒｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＳｈｕａｎｇｗｕｃａｐｓｕｌｅｓ
（ｎ＝３，珚ｘ±ｓ，ｍｇ·ｇ－１）

Ｂａｔｃｈ Ｓｙｒｉｎｇｉｎ Ｓｃｈｉｚａｎｄｒｉｎ Ｄｅｏｘｙｓｃｈｉｚａｎｄｒｉｎ ＳｃｈｉｓａｎｄｒｉｎＢ

０７０２２０ ６．７２±０．０４ ３０．６７±０．３６ ７．３７±０．０４ １８．８２±０．１８

０７０３１５ ６．６４±０．０５ ３１．５８±０．３９ ７．２４±０．０５ １８．９８±０．２２

０７０４３０ ６．７７±０．０５ ３０．８４±０．３３ ７．２１±０．０４ １８．７６±０．１９

３　讨　论

３．１　检测波长的选择　通过紫外分光光度计对４
种待测物质紫外吸收光谱的扫描，发现紫丁香苷、五
味子醇甲、五味子甲素、五味子乙素分别在２１８．００、

２２３．２０、２１７．６０、２２０．２０ｎｍ处有最大吸收，故选择

２２０ｎｍ为检测波长，使４种成分都有较强吸收。

３．２　流动相的选择　流动相选择时曾参考文献［３９］

中的条件，但不是峰形不理想，就是分离效果不能令
人满意。双五胶囊由五味子和刺五加两味药材组
成，为了更为全面地控制药物质量，所测指标性成分
既包括来自刺五加的紫丁香苷，又包括来自五味子
的五味子醇甲、五味子甲素和五味子乙素，其中紫丁
香苷极性较大，而另外３种物质极性较小，这给流动
相的选择带来了很大困难。通过不断的摸索，改变
流动相的组成和比例，最后本实验采用甲醇乙腈
水系统梯度洗脱，所测各成分分离良好。

　　本实验成功采用梯度洗脱的方法同时测定了双
五胶囊中紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素和五味
子乙素的含量，所用方法简单可行、准确度高、重现
性好，可用于双五胶囊的质量控制，也作为其他含有
紫丁香苷、五味子醇甲、五味子甲素和五味子乙素成

分的药物制剂分析的参考。
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