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左归丸由熟地（熟地黄）、山茱萸、山药、枸杞、川牛膝、鹿

角胶、龟板胶、菟丝子 8味中药组方而成，具有滋阴补肾、填精

益髓的功用，可用于治疗“真阴肾水不足”、“精髓内亏”所致的

虚损表现。方中重用熟地黄，为君药，而梓醇为地黄主要有效

成分之一，通常以其作为地黄不同炮制品或含地黄制剂的质

量控制指标[1-3]。目前，尚未见以梓醇为质量控制指标进行左

归丸质量控制方面研究的文献报道。因此，本试验采用反相

高效液相色谱（RP-HPLC）法测定左归丸中梓醇的含量，为左

归丸的质量控制提供一种高效、快速、稳定的检测方法。

1 材料
Agilent 1100 型 HPLC 仪，包括 G1379A 真空脱气泵、

G1311A 四元泵 、G1313A 自动进样器 、G1316A 柱温箱 、

G1315B DAD 检测器（美国安捷伦公司）；KQ-500B 型超声波

清洗器（昆山市超声仪器有限公司）。

左归丸（河南省宛西制药股份有限公司，批号：071003、

071004、071005）；梓醇对照品（中国食品药品检定研究院，批

号：110808-200508）；乙腈（美国Fisher公司，色谱纯）；水（市售

娃哈哈纯净水）。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Eclipse XDB-C18柱（4.6 mm×250 mm，5 μm）；流动

相：乙腈-水（0.7 ∶ 99.3，V /V）；流速：1.0 ml/min；柱温：25 ℃；检

测波长：210 nm；进样量：5 μl。

2.2 溶液制备

2.2.1 对照品溶液的制备 取梓醇对照品适量，精密称定，加

流动相制成每1 ml含0.216 0 mg的溶液，即得。

2.2.2 供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取 0.2 g，精密

称定，置于50 ml具塞三角瓶内，精密加入25 ml甲醇，称质量，

超声（功率：50 W，频率：40 kHz）提取 30 min，放冷，甲醇补足

失质量，滤过，弃去初滤液，精密吸取续滤液10 ml，蒸干，流动

相溶解，置于10 ml量瓶内，并定容至刻度，摇匀，0.45 μm微孔

滤膜滤过，即得。

2.2.3 阴性对照溶液的制备 根据处方组成，取除熟地外的
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其余药味，按制剂工艺制备，制得缺熟地的阴性样品粉末，按

“2.1.2”项下方法处理和制备，即得。

取上述3种溶液，按“2.1”项下色谱条件进样，色谱见图1。

2.3 线性关系考察

精密吸取“2.1.1”项下对照品溶液适量，稀释0、2、4、8、16、

32倍，分别进样5 μl，按“2.1”项下色谱条件进样分析。以峰面

积为纵坐标（y），质量浓度为横坐标（x，mg/ml）进行线性回归，

得回归方程 y＝20.614×103x－1.784 1（r＝0.999 6）。结果表

明，梓醇检测质量浓度在 0.006 7～0.216 0 mg/ml范围内与峰

面积积分值呈良好的线性关系。

2.4 精密度试验

取“2.3”项下稀释 4倍的对照品溶液适量，按“2.1”项下色

谱条件连续进样 6次，每次进样 5 μl。结果，峰面积的RSD＝

0.95 ％，表明本法有较好的精密度。

2.5 稳定性试验

取“2.2.2”项下的供试品溶液，分别放置 0、2、4、6、8、10、

12、24 h后按“2.1”项下色谱条件进样分析，每次进样 5 μl。结

果，峰面积的RSD＝1.58 ％，表明供试品溶液在24 h内稳定。

2.6 重复性试验

取某批样品适量，共 6份，按“2.2.2”项下供试品溶液的

制备方法进行制备，按“2.1”项下色谱条件进样分析，每次进

样 5 μl。结果，样品中梓醇含量的RSD＝2.21 ％，表明本法的

重复性较好。

2.7 加样回收率试验

取已知含量的样品约0.1 g，共5份，精密称定，分别精密加

入“2.2.1”项下的对照品溶液1 ml，按“2.2.2”项下方法制备供试

品溶液，并按“2.1”项下色谱条件进样测定，计算回收率，结果

见表1。

2.8 样品含量测定

取上述3批样品适量，按照“2.2.2”项下供试品溶液的制备

方法进行制备，并按“2.1”项下色谱条件进样分析，每次进样5

μl，测定样品中的含量，结果见表2。

表2 样品含量测定结果（mg，n＝3）

Tab 2 Content determination of samples（mg，n＝3）

样品批号
071003

071004

071005

每克含梓醇的量
1.012 5

1.131 6

1.062 8

3 讨论
左归丸是临床上疗效比较确切的中药复方制剂，其药味

组成相对较多，成分复杂，文献关于其质量控制方面的报道鲜

见。本研究以其君药熟地所含的主要有效成分——梓醇为质

量控制指标，借助RP-HPLC法，建立了一种快速、简便，结果准

确、可靠的分析方法，为左归丸的质量控制提供了一定的理论

依据。

3.1 提取方法的选择

分别考察了冷浸法、超声提取法和热提取法，并考察了不

同提取溶剂（水、甲醇、乙醇）、提取时间（20、30、45、60 min）、溶

剂体积（25、50、75 ml）。结果，得到最优化的提取方法为甲醇

25 ml，超声提取30 min。

3.2 流动相的选择

考察了甲醇-水、乙腈-水体系作为流动相对分离的影响。

结果，乙腈-水所得色谱中色谱峰分离度和峰形均较好，因而确

定以乙腈-水体系为流动相[4-5]。

3.3 检测波长的选择

利用DAD检测器在 200～400 nm扫描其吸收光谱，发现

梓醇在210 nm波长处有最大吸收，故选择其为测定波长。
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图1 高效液相色谱图
A.对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.梓醇

Fig 1 HPLC chromatograms
A substance control；B. test sample；C. negative sample；1. catalpol
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表1 加样回收率试验结果（n＝5）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝5）

序号
1

2

3

4

5

样品含量，μg

50.6

50.3

50.9

50.7

50.9

加入量，μg

54

54

54

54

54

测得量，μg

103.7

102.8

101.2

105.1

102.3

回收率，％
99.1

98.6

96.5

101.0

97.5

平均回收率，％

98.5

RSD，％

1.72
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