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[ 摘要]  目的: 利用高效液相色谱( high performance liquid chromatography, HPLC) 法测定生地黄和桃红四物汤中梓醇的含量。

方法: 用 YWG-C18 为色谱柱, 以水-乙腈( 99. 4∶ 0. 6) 为流动相测定梓醇 , 检测波长为 210 nm。结果: 在所试梓醇对照品浓度

0. 053 6 ～5. 360 0 μg/μl 范围内线性关系良好( n = 5, r = 0. 999 7) , 生地黄加样回收率为 98. 7% , RSD = 0. 48% ; 桃红四物汤为

98. 2% , RSD = 1. 29% 。结论: HPLC 法准确可靠 , 可为控制地黄和桃红四物汤质量提供检测依据。
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Determ ination of ca talpol in dried r ehma nnia r oot a nd Taoh ong Siwu Decoction with high performa nce

liquid chrom atogra phy

GUO Chun-Yan, BAI Xue-Mei, ZHANG Wan-Ming, WANG Zhi-Bao, FU Yu-Rong

( Department of Chemistry, Hebei North University, Zhangjiakou, Hebei Province 075000, China)

ABSTRACT  Obj ective: To determinate the catalpol contents in dried rehmannia root and Taohong Siwu Decoction containing reh-

mannia root with high performance liquid chromatography ( HPLC) . Methods: Catalpol was separated on a YWG-C18 column using

water-acetonitrile ( 99. 4∶ 0. 6) as mobile phase and detective wavelength at 210 nm. Results: The linear curve of tested catalpol con-

centration within the range of 0. 053 6 ～5. 360 0 μg/μl was ideal ( n = 5, r = 0. 999 7) . The average recovery rate of the dried reh-

mannia root and Taohong Siwu decoction was 98. 7% ( RSD = 0. 48% ) and 98. 2% ( RSD = 1. 29% ) respectively. Conclusion:

HPLC method is accurate and valuable for the quality control of Ra dix Rehmannia e and Taohong Siwu Decoction.
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① 桃红四物汤出自《医宗金鉴》, 由四物汤加桃仁、

红花所组成。四物汤具有补血活血作用, 桃红四物汤

将四物汤中补血滋阴的熟地黄改为凉血消瘀的生地

黄, 则使原方的活血作用转变为侧重于活血凉血为

主
[ 1]

。为了开展中药临床复方效应成分药物动力学

的研究, 探讨中药主要单体由于中药配伍导致的变化

规律, 我们以中药自身有效成分梓醇作为检测指标,

对生地黄和桃红四物汤中梓醇的含量进行了比较。

梓醇含量的测定方法有高效液相色谱 ( high

performance liquid chromatography, HPLC) 法、薄层色

谱-比色法等方法。HPLC 法具快速、灵敏、准确度高

等优点, 因而我们选用 HPLC 法。

1  材料与方法

1 . 1  仪器与试剂 高效液相色谱仪( HP1100, 美国

Agilent 公司) , 微量分析天平( TG-332A, 上海天平仪

器厂) , 超声波清洗器( KQ-500B, 江苏省昆山市超声

仪器有限公司) , 梓醇对照品 ( 中国药品生物制品检

定所) 。实验中所用试剂均为分析纯。桃红四物汤

方中六味中药均购自张家口中医研究院, 并按照《中

国药典》( 2000 年版) 各单味药标准进行鉴定。

1 . 2 实验方法

1 . 2. 1  色谱条件 参照文献
[ 2]

, 用 YWG-C18 色谱

柱 ( 250 mm× 4. 6 mm, 10 μm ) , 水∶ 乙 腈 =

99. 4∶ 0. 6为流动 相; 流速: 1 ml /min; 检测 波长:

210 nm; 柱温: 25℃; 进样量: 10 μl。上述色谱条件

下, 理论塔板数为 7 800, 拖尾因子 T = 1. 04。

1 . 2. 2 对照品溶液的制备  精密称取梓醇对照品

26. 80 mg( 120℃干燥恒重) 置 5 ml 量瓶中, 加流动

相溶解稀释至刻度摇匀, 作为梓醇对照品溶液备用。

1 . 2. 3 供试品溶液的制备 精密称取 4. 50 g 生地

黄和桃红四物汤药材粉末, 加 75 % 乙醇 50. 00 ml, 称

定重量, 冷浸 4 h, 超声 30 min 放冷, 再称定重量, 用
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75% 乙醇补足重量, 摇匀, 过滤。

1 . 2 . 4 线性关系考察  精密吸取上述梓醇对照品

溶液 10、20、50、100、200、500 μl 置 2 ml 量瓶中, 加

流动相稀释至刻度, 摇匀。分别注入含 0. 053 6、

0 . 107 2、 0. 268 0、 0. 536 0、 1. 007 2、 2. 680 0、

5 . 360 0 μg /μl的对照品溶液 10 μl 进行测定。

1 . 2. 5 精密度实验 精密吸取上述对照品溶液, 重

复进样 5 次。峰面积的相对标准差( relative standard

deviation, RSD) 为 0. 49 % , 表明本法精密度良好。

1 . 2. 6 重复性考察 取同一批药材样品, 按样品制

备方法平行制备 5 份, 依法测定。生地黄、桃红四物

汤梓醇含量 RSD 值分别为 3. 02% 、3 . 45 % , 表明重

现性良好。

1 . 2 . 7 回收率实验  采用加样回收率法。精密称

取已知含量的生地黄和药材粉末, 分别定量加入梓

醇对照品, 按照供试品溶液的制备方法操作, 依上述

色谱条件下进行测定。

1 . 2. 8 样品测定  精密吸取上述供试品溶液稀释

至合适浓度进样 10 μl, 依上述色谱条件下进行测

定, 代入回归方程计算所得含量。

2  结 果

2.1 梓醇标准曲线 按照线性关系考察方法操作, 得

梓醇对照品色谱图( 图 1) 及梓醇对照品浓度与峰面积

数据( 表 1) , 以峰面积( A) 对浓度( C) 作回归计算, 回归

方程为 A =6. 389 8× 10
3

C - 13. 497 5; r = 0. 999 7。

2 . 2  回 收 率 的 测 定  生 地 黄 平 均 回 收 率 为

98. 70% , RSD = 0. 48% ( n = 5 ) ; 桃 红四 物 汤为

98. 20% , RSD = 1. 29% ( n = 5 ) , 见表 2。

2 . 3 样品测定结果  生地黄中梓醇平均含量为

1 . 17% ( n = 5 ) , 桃红四物 汤中梓醇平 均含量为

1 . 72% ( n = 5) 。结果见表 3、图 1。

表 1 梓醇对照品浓度与峰面积

Tab 1 Concentr ations of contr ol catapol and t he peak ar ea

Concentration( μg /μl) 0 Ž. 053 6 0 £. 107 2 0 ¸. 268 0 0 Í. 536 0 1 â. 007 2 2 ÷. 680 0 5 �. 360 0

Peak area 327. 4 614 �. 2 1 601 K. 4 3 691 `. 7 7 098 u. 1 16 462 ž. 0 34 486 ³. 3

表 2 生地黄和桃红四物汤中梓醇含量加样回收率的测定

Ta b 2 Recover y of ca tapol in dr ied r ehm annia r oot and Taohong Siwu Decoction

Group Added ( mg) Detected ( mg) Recovery ( % ) x( n = 5, % ) RSD ( n = 5 , % )

Dried rehmannia root

0 ›. 4 0 â. 392 9 98 ». 23

0 ›. 4 0 â. 396 9 99 ». 22

0 ›. 3 0 â. 295 2 98 ». 40

0 ›. 3 0 â. 297 5 99 ». 17

0 ›. 2 0 â. 197 0 98 ». 50

98 K. 70 0 Ç. 48

Taohong Siwu Decoction

0 ›. 4 0 â. 400 6 100 ». 15

0 ›. 4 0 â. 393 9 98 ». 48

0 ›. 3 0 â. 290 5 96 ». 83

0 ›. 3 0 â. 294 3 98 ». 10

0 ›. 2 0 â. 194 8 97 ». 40

98 K. 20 1 Ç. 29

表 3 生地黄和桃红四物汤中梓醇含量测定结果

Ta b 3 Concentra tions of ca tapol in dr ied r ehm annia r oot and Taohong Siwu Decoction

Sample
Dried rehmannia root

Catapol concentration( % ) x( n = 5, % ) R SD ( n = 5, % )

Taohong Siwu Decoction

Catapol concentrati on( % ) x( n = 5 , % ) RSD ( n = 5 , % )

1 ×1 S. 19 1 ù. 71

2 ×1 S. 15 1 ù. 74

3 ×1 S. 12 1 ù. 78

4 ×1 S. 18 1 ù. 62

5 ×1 S. 21 1 ù. 73

1 J. 17 3 ±. 02 1 Ï. 72* 3 W. 45

  * P < 0. 01 , vs dried rehmannia root
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图 1 梓醇对照品( Ⅰ) 、生地黄( Ⅱ) 和桃红四物汤( Ⅲ) 的 HPLC 色谱图

Fig 1 HPLC chr omat ogr ams of control cat apol, dr ied r ehmannia r oot and Taohong Siwu Decoction

Ⅰ : control catapol ; Ⅱ : dried rehmannia root, Ⅲ : Taohong Siwu Decoction; A: catapol

3  讨 论

桃红四物汤功能活血调经, 主治血瘀所致的月

经不调、痛经、闭经、崩漏以及眼底出血之暴盲
[ 3]

,

现发展至用于多科疾病。梓醇为地黄及其复方中的

主要有效成分之一, 因此我们选择梓醇作为质量控

制标准。传统中药多用水煎, 但因梓醇热稳定性差,

所以我们采用乙醇常温超声提取。测定结果表明:

采用反相高效液相色谱法测定梓醇的含量, 方法简

便, 灵敏度、精密度高, 重现性好, 可用于该方的质量

控制; 桃红四物汤中梓醇含量高于生地黄 ( P <

0 . 01) , 分析其原因, 可能是桃红四物汤中含有的其

他成分对目标成分有增溶作用或桃红四物汤中的其

他药材也含有目标成分, 但有待进一步研究。
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具有升阳降浊, 清热解毒, 利湿活血, 肝胃同治的功

效。方药切合 AFL 病机, 因此具有防治 AFL 的疗效。
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