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新生脉散液是天津中医药大学第一附属医院自制制剂，

由刺五加、黄芪、丹参、党参等多味中药材提取加工制成，具有

益气、活血、利水之功效，临床用于治疗心力衰竭（气虚血瘀水

停证），疗效显著。刺五加为方中君药之一，具有益气健脾、补

肾安神的功效[1]。药理学研究表明，刺五加能增强机体免疫调

节功能，提高抗疲劳、抗衰老能力，还具有显著的扩血管、降血

压作用，对心脑血管系统疾病有良好的治疗效果[2-3]。紫丁香

苷是刺五加中的主要有效成分之一，也是刺五加及其复方制

剂质量控制的指标成分。近年来，超高效液相色谱（UPLC）由

于在分离度、灵敏度和溶剂用量等方面具有明显优势，已经在

中药质量控制和制剂分析等领域发挥着重要作用[4]。本研究

尝试采用UPLC法测定新生脉散液中紫丁香苷的含量，以为提

高新生脉散液的质量控制标准提供科学依据。

1 材料
1.1 仪器

ACQUITY UPLC H-Class型UPLC仪，包括四元溶剂管理

器、自动进样恒温管理器、ACQUITY PDA二极管阵列检测器、

Empower Ⅲ色谱工作站和柱温箱（美国Waters公司）；AG135

型电子分析天平（瑞士Mettler-Toledo公司）；KQ-250E型台式

超声波清洗机（昆山超声仪器有限公司）；DZKW-S-6型电热恒

温水浴锅（北京永光明医疗仪器厂）。

1.2 药品与试剂

新生脉散液（天津中医药大学第一附属医院制剂室自制，

批号：120301、120401、120501）；紫丁香苷对照品（中国食品药

品检定研究院，批号：111574-200603）；乙腈、甲醇、磷酸均为色

谱纯，其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：ACQUITY UPLC BEN C18（100 mm×2.1 mm，1.7

μm）；流动相：乙腈-0.4％磷酸水溶液（5 ∶ 95，V/V）；流速：0.2

ml/min；检测波长：265 nm；柱温：30℃；进样量：1 μl。色谱见图1。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取紫丁香苷对照品适量，置于 50

ml 量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，即得质量浓度为

197.0 μg/ml的对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液 精密量取新生脉散液 10.0 ml，用水饱和

的正丁醇振摇提取 4次，每次 20 ml，合并提取液，置于 100 ml

量瓶中，加水饱和的正丁醇至刻度，摇匀。精密量取40 ml，置

于水浴上蒸干，残渣加甲醇使溶解并转移至 10 ml量瓶中，加

甲醇至刻度，摇匀，经0.22 μm微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按照处方工艺制成缺刺五加的阴性样
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摘 要 目的：建立测定新生脉散液中紫丁香苷含量的方法。方法：采用超高效液相色谱（UPLC）法。色谱柱为 ACQUITY

UPLC BEN C18，流动相为乙腈-0.4％磷酸水溶液（5 ∶ 95，V/V），流速为0.2 ml/min，检测波长为265 nm，柱温为30 ℃，进样量为1 μl。

结果：紫丁香苷的进样量在0.019 7～0.197 0 μg范围内与峰面积呈良好的线性关系（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的

RSD均＜2％；平均加样回收率为99.01％，RSD＝1.27％（n＝6）。结论：该方法结果准确、重复性好，可作为新生脉散液中紫丁香

苷的含量测定方法。
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Content Determination of Syringin in New Shengmaisan Liquid by UPLC
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for content determination of syringin in New Shengmaisan liquid. METHODS：

UPLC method was adopted. The determination was performed on ACQUITY UPLC BEN C18 column with mobile phase consisted

of acetonitrile-0.4％ phosphoric acid（5 ∶ 95，V/V）at the flow rate of 0.2 ml/min. The detection wavelength was 265 nm，the column

temperature was 30 ℃ and the sampling volume was 1 μl. RESULTS：There was a good linear relationship between the amount of

syringin and peak area in the range of 0.019 7-0.197 0 μg（r＝0.999 9）；the RSDs of precision，stability and repeatability tests was

less than 2％；the average recovery was 99.01％（RSD＝1.27％，n＝6）. CONCLUSIONS：The method is accurate and reproducible.

It can be used for content determination of syringin in New Shengmaisan liquid.
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品，再按“2.2.2”项下方法制备阴性对照溶液，即得。

2.3 线性关系考察

分别精密量取对照品溶液1.0、2.0、3.0、4.0、5.0、10.0 ml，置

于10 ml量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，制成系列浓度的对

照品溶液。精密吸取系列对照品溶液各1 μl，按“2.1”项下色谱

条件进样测定，记录峰面积。以峰面积（y）为纵坐标、对照品的

进样量（x，μg）为横坐标，绘制标准曲线，得紫丁香苷的回归方

程为 y＝1.4×107x－45 990（r＝0.999 9，n＝6）。结果表明，紫丁

香苷的进样量在 0.019 7～0.197 0 μg范围内与各自峰面积呈

良好线性关系。

2.4 精密度试验

精密吸取紫丁香苷对照品溶液1 μl，按“2.1”项下色谱条件

连续进样 6次，记录峰面积。结果，RSD＝0.33％（n＝6），表明

仪器精密度良好。

2.5 重复性试验

精密量取同一批样品（批号：120301）适量，共6份，分别按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进

样测定，记录峰面积。结果，RSD＝0.82％（n＝6），表明本方法

重复性良好。

2.6 稳定性试验

精密吸取同一批样品（批号：120301）制备的供试品溶液

适量，分别于制备0、2、4、6、8、12、24 h时按“2.1”项下色谱条件

进样测定，记录峰面积。结果，RSD＝1.15％（n＝7），表明供试

品溶液在24 h内稳定性良好。

2.7 加样回收率试验

精密量取已知含量的同一批样品（批号：120301）5 ml，共6

份，分别精密加入适量的紫丁香苷对照品溶液，按“2.2.2”项下

方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录

峰面积，并计算加样回收率，结果见表1。

2.8 样品含量测定

取3批新生脉散液样品（批号：120301、120401、120501）各

适量，分别按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下

色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算样品的质量浓度。结

果，3批样品中紫丁香苷的质量浓度分别为80.22、78.73、81.14

μg/ml，平均值为80.03 μg/ml（n＝3）。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery test（n＝6）

样品含量，μg

401.1

401.1

401.1

401.1

401.1

401.1

加入量，μg

394.0

394.0

394.0

394.0

394.0

394.0

测得量，μg

790.13

784.41

788.76

799.26

791.39

793.16

加样回收率，％
98.74

97.29

98.39

101.06

99.06

99.51

平均加样回收率，％

99.01

RSD，％

1.27

3 讨论
3.1 提取条件的考察

本研究考察了水饱和的正丁醇、乙酸乙酯两种提取溶
剂。结果，水饱和的正丁醇去除杂质的效果较好。又采用氨
试液洗涤水饱和正丁醇提取液，对氨试液去除杂质的效果进
行考察。结果，样品中紫丁香苷的质量浓度明显降低，故提取
液不采用氨试液洗涤。又分别考察了提取溶剂的用量和提取
次数。结果，采用 2倍量水饱和正丁醇提取 4次，对紫丁香苷
的提取较为完全，且可除去其他水溶性杂质、排除干扰、改善
峰形。故最终采用水饱和的正丁醇提取4次的方法。

3.2 色谱条件的考察

笔者参考相关文献[5-10]，分别考察了甲醇-水、乙腈-水、乙
腈-0.4％冰乙酸水溶液、乙腈-0.4％磷酸水溶液 4种流动相系
统，并采用不同的配比进行试验。结果，采用乙腈-0.4％磷酸
水（5 ∶ 95，V/V）为流动相，紫丁香苷色谱峰的峰形及分离效果
最好。

笔者又考察了 ACQUITY UPLC BEN C18（100 mm ×2.1

mm，1.7 μm）、ACQUITY UPLC BEN Shield RP18（100 mm×2.1

mm，1.7 μm）和ACQUITY UPLC HSS T3（100 mm×2.1 mm，1.8

μm）3种色谱柱。结果，采用ACQUITY UPLC BEN C18（100 mm×

2.1 mm，1.7 μm）为色谱柱，紫丁香苷色谱峰的分离效果较好。

笔者还考察了不同柱温（25、30、35 ℃）、流速（0.6、0.4、

0.3、0.2 ml/min）对测定结果的影响。结果，柱温为 30 ℃、流
速为 0.2 ml/min 时有利于色谱峰的分离，同时可减少溶剂用
量。

综上所述，本试验所建立的方法结果准确、重复性好，可
作为新生脉散液中紫丁香苷的含量测定方法。
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图1 超高效液相色谱图

A.紫丁香苷对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.紫丁香苷

Fig 1 UPLC chromatograms
A. syringin reference；B. test sample；C. negative control；1.syringin

1
1

··1237



China Pharmacy 2015 Vol. 26 No. 9 中国药房 2015年第26卷第9期

[ 8 ] 孔华丽，胡琳，宁萌，等.高效液相色谱法测定复方刺五加

片中紫丁香苷的含量[J].解放军药学学报，2009，25（4）：

347.

[ 9 ] 姜文红，刘静，仲昭庆，等.HPLC法同时测定刺五加浸膏

3种有效成分的含量[J].药物分析杂志，2010，30（6）：

1 145.

[10] 彭敏，谭洁.高效液相色谱法测定五加参颗粒中紫丁香苷

含量[J].中国药业，2012，21（4）：39.
（收稿日期：2014-02-16 修回日期：2014-09-04）

（编辑：孙 冰）

Δ 基金项目 ：重庆市自然科学基金资助项目（No.CSTC，

2010BB5347）；重庆市卫生局中医药科技项目（No.2011-2-161）

＊副主任中药师。研究方向：中药化学与药事管理。电话：

023-43780213

RP-HPLC法测定去甲斑蝥素齐墩果酸复合脂质体的包封率Δ

何文生 1＊，冷 静 2，尚京川 3（1.重庆市大足区人民医院药剂科，重庆 402360；2.重庆市中医院药剂科，重庆
400021；3.重庆医科大学药学院，重庆 400016）

中图分类号 R943 文献标志码 A 文章编号 1001-0408（2015）09-1238-03

DOI 10.6039/j.issn.1001-0408.2015.09.30

摘 要 目的：建立测定去甲斑蝥素齐墩果酸复合脂质体包封率的方法。方法：采用反相高效液相色谱法。色谱柱为 Thermo

Sycronis C18，流动相为磷酸水溶液（pH＝3.2）-甲醇（梯度洗脱），流速为1.0～1.7 ml/min，检测波长为210 nm ，柱温为30 ℃，进样量

为 50 μl。结果：去甲斑蝥素、齐墩果酸的质量浓度分别在 20～300、10～150 μg/ml 范围内与峰面积呈良好线性关系（r＝0.999 8、

0.999 7）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD≤5.89％；去甲斑蝥素的平均回收率为 99.15％～100.11％，RSD≤3.20％（n＝5），齐

墩果酸的平均回收率为 99.22％～100.30％，RSD≤3.34％（n＝5）；去甲斑蝥素、齐墩果酸平均包封率分别为（48.01±2.34）％、

（87.31±0.56）％（n＝5）。结论：该方法法简便、快速、可靠，可用于去甲斑蝥素齐墩果酸复合脂质体包封率的测定。

关键词 反相高效液相色谱法；脂质体；去甲斑蝥素；齐墩果酸；包封率

Determination of Encapsulation Efficiency of Norcantharidin and Oleanolic Acid Liposome by RP-HPLC
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the determination of encapsulation efficiency of Norcantharidin and oleano-

lic acid liposome. METHODS：RP-HPLC method was adopted. The column was Thermo Sycronis C18 and the mobile phase was

phosphoric acid（pH＝3.2）-methanol（gradient elution）with the flow rate of 1.0-1.7 ml/min，the detection wavelength was 210

nm，the column temperature was 30 ℃，the volume was 50 μl. RESULTS：There was a good linear relationship between the quali-

ty concentration of norcantharidin and the peak area in the range of 20-300 μg/ml（r＝0.999 8）and oleanolic acid was in the range

of 10-150 μg/ml（r＝0.999 7）；the RSDs of precision，stability and repeatability tests was no more than 5.89％；the average recov-

ery of oleanolic acid was in the range of 99.15％ -100.11％（RSD≤3.20％，n＝5），that of norcantharidin was 99.22％ -100.30％

（RSD≤3.34％，n＝5）；the average encapsulation efficiency of norcantharidin and oleanolic acid were（48.01±2.34）％，（87.31±

0.56）％（n＝5），respectively. CONCLUSIONS：The method is simple，fast and reliable to determine the encapsulation efficiency

of Norcantharidin and oleanolic acid liposome.

KEYWORDS RP-HPLC；Liposome；Norcantharidin；Oleanolic acid；Entrapment efficiency
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去甲斑蝥素（Norcantharidin，NCTD）是由马来酐和呋喃反

应后制得的一种人工全合成化合物，具有较强的抑制肝癌等

多种癌细胞生长的作用，对泌尿系统、胃肠道、骨髓的毒副

作用较低 [1-2]。齐墩果酸（Oleanolic acid，OA）为五环三萜类天

然化合物，对肝癌细胞具有明显的抑制作用，且呈时间和浓度依

赖性[3]，同时还具有抗炎、抗病毒等作用[4]。脂质体是由磷脂分

散在水中形成的具有双分子层的超微球状粒子，其进入体内

后，主要被网状内皮系统摄取，具有肝靶向性，载药脂质体可

用于治疗肝肿瘤及防止淋巴系统肿瘤等的扩散和转移。结

合三者优点，制得去甲斑蝥素齐墩果酸复合脂质体。为控制

其质量，笔者采用反相高效液相色谱（RP-HPLC）法测定了该

复合脂质体的包封率。

1 材料
1.1 仪器

1260型HPLC仪，包括G1312C型二元泵、G1314F型紫外

检测器、G1329B型自动进样器及Chemstation化学工作站（美
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