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反相高效液相色谱法测定复方壮药艾条中桂皮醛含量
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摘要：目的建立测定复方壮药艾条中桂皮醛含量的反相高效液相色谱法。方法色谱柱采用Ａｇｉｌｅｎｔ ５ ＴＣ － Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ牘，流动相为乙腈－水牗 ３５ ∶ ６５ 牘，检测波长为２９０ ｎｍ，流速为１ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为３５ ℃。结果桂皮醛达到基线分离，进样量在
０． ０２８ ～ ０． ３３６ μｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ ＝ ０． ９９９ ９）；平均加样回收率为１０２． ３９％，ＲＳＤ为２． ８６％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘。不同批号的复方
壮药艾条中桂皮醛的含量为０． ５９５ ～ ０． ６４８ ｍｇ ／ ｇ。结论该方法操作简单、快速、重复性好，可更好地控制复方壮药艾条的质量。
关键词：复方壮药艾条；反相高效液相色谱法；桂皮醛；含量测定
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自拟复方壮药艾条由艾叶、桂枝、横经席、海风藤、
地枫皮、千斤拔、红鱼眼、战骨、七叶莲、走马胎共１０味
中药卷制成药艾条，具有补益肝肾、活血化瘀、通络止
痛、散寒祛湿等功效犤 １ 犦，尤适于强直性脊柱炎的中医外
治应用。桂枝味辛、甘，性温，归心、肺、膀胱经，具有发汗
解肌、温通经脉、助阳化气的功效犤 １ 犦，其主要成分桂皮醛
广泛用作中医外治药物的有效成分犤 ２ － ３ 犦。大量研究发现
其对神经系统疾病犤 ４ 犦、心血管疾病犤 ５ 犦、肿瘤犤 ６ 犦、病毒性肺
炎犤 ７ 犦、糖脂代谢疾病犤 ８ 犦等均有治疗作用，但在应用时应
注意其使用浓度。本研究中建立了同时测定复方壮药艾
条中桂皮醛含量犤９ － １０ 犦的反相高效液相色谱（ＲＰ －ＨＰＬＣ）
法，为建立其全面合理的质量控制和评价标准奠定了
基础。现报道如下。

１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（美国Ａｇｉｌｅｎｔ公
司）；ＫＱ５２００Ｂ型超声仪（昆山市超声仪器有限公司）；
ＳＱＰ型分析天平（十万分之一，北京赛多利斯科学仪器
有限公司）。
１． ２ 试药

药艾条牗组方：艾叶２０ ０００ ｇ，战骨１ ２５０ ｇ，桂枝
１ ２５０ ｇ，横经席１ ２５０ ｇ，千斤拔５００ ｇ，七叶莲５００ ｇ，走
马胎５００ ｇ，海风藤５００ ｇ，地枫皮５００ ｇ，红鱼眼５００ ｇ 牘，
由广西医科大学第一附属医院制备；药材均购于广西南
宁市景昌中药饮片有限公司；桂皮醛对照品牗中国食品
药品检定研究院，批号为１１０７１０ － ２０１６１９，纯度为
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９８． ９％ 牘；乙腈为色谱纯，水为超纯水，其余试剂均为分
析纯。
２ 方法及结果
２． １ 色谱条件及系统适用性试验

色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ ５ ＴＣ － Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ牘；流动相：乙腈－水牗 ３５ ∶ ６５ 牘；检测波长：２９０ ｎｍ；
流速：１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３５ ℃。在此色谱条件下，采用
外标法计算含量，理论板数以桂皮醛峰计算应不低于
３ ０００，桂皮醛的保留时间约为１５ ｍｉｎ。色谱图见图１。
２． ２ 溶液制备

对照品溶液：取桂皮醛对照品０． ０２７ ００ ｇ，精密称
定，置５０ ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解，并定容至刻度，
摇匀，得质量浓度为０． ５４０ ０ ｇ ／ Ｌ的桂皮醛溶液，取
１． ０ ｍＬ，置５０ ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解，并定容至刻
度，摇匀，得质量浓度为０． ０１０ ６８ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液。

供试品溶液：取复方壮药艾条约５． ５ ｇ，精密称定，
置干燥锥形瓶中，精密量取２５ ｍＬ甲醇，称定质量，超声
３０ ｍｉｎ，放冷，补足减失的质量，过滤，取滤液１． ０ ｍＬ，置
１０ ｍＬ容量瓶中，用甲醇定容至刻度，混匀，用０． ４５ μｍ
微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

阴性对照品溶液：按处方制备不含药材桂皮醛的阴
性样品，同供试品溶液制备方法制得。
２． ３ 方法学考察

专属性试验：精密吸取２． ２项下３种溶液各１０ μ Ｌ，
分别进样测定。结果阴性对照品溶液在相同保留时间处
未见干扰。详见图１。

线性关系考察：取桂皮醛对照品０． ００１ ４ ｇ，精密称
定，置５０ ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解，并定容至刻度，摇
匀，得质量浓度为０． ０２８ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液。按拟订色
谱条件测定，分别进样１，４，６，８，１０，１２ μＬ，以桂皮醛的
含量牗 Ｘ 牘为横坐标、峰面积牗 Ｙ 牘为纵坐标绘制标准曲线，
得回归方程Ｙ ＝ ８ ０５４． ０６６ ７３ Ｘ － ２． ８７４ １６１ ５，ｒ ＝
０． ９９９ ９ 牗 ｎ ＝ ６ 牘。结果表明，桂皮醛进样量在０． ０２８ ～
０． ３３６ μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取桂皮醛对照品溶液牗质量浓
度为０． ０１０ ６８ ｇ ／ Ｌ牘 １０ μ Ｌ，在拟订色谱条件下重复进样
６次，测定峰面积。结果峰面积的ＲＳＤ为０． ４％ 牗 ｎ ＝ ６牘，
表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一批样品６份，按２． ２项下方法
制备供试品溶液，进样测定峰面积，计算含量，得桂皮醛
的平均含量为０． ６１６ ２ ｍｇ ／ ｇ，ＲＳＤ为２． ７％ 牗 ｎ ＝ ６牘，表
明该方法重复性良好。

稳定性试验：精密吸取新配制的供试品溶液，在０，

３，４，５，８，１２ ｈ时进样１０ μＬ，测定。结果的ＲＳＤ为
１． ６％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘，表明供试品溶液在１２ ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：取６份已知含量的样品牗含量为
０． ６２３ ｍｇ ／ ｇ 牘，每份约２． ７ ｇ ，精密称定，精密加入质量
浓度为１． ８７ ｇ ／ Ｌ的对照品溶液１． ０ ｍＬ，按２． ２项下方
法制备供试品溶液，在拟订色谱条件下进样１０ μＬ，按样
品含量测定方法测定、计算。结果见表１。
２． ４ 样品含量测定

取３份样品，按２． ２项下方法制备供试品溶液，按
拟订色谱条件分别各进样２次，每次１０ μＬ，测定峰面
积，计算含量。结果见表２。
３ 讨论
３． １ 提取溶剂与方法选择

预试验中比较了蒸馏水回流提取、７０％乙醇回流提
取所得与甲醇超声法提取所得，经ＨＰＬＣ检测，发现其
峰面积相差不大，但杂质峰过多，故采用甲醇超声法提
取。超声提取３０ ｍｉｎ和６０ ｍｉｎ，测定结果基本一致，说明
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图１ 高效液相色谱图
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表１ 桂皮醛加样回收试验结果牗 ｎ ＝ ６ 牘
样品含量（ｍｇ）
１． ７３７
１． ７３８
１． ７３７
１． ７３７
１． ７３７
１． ７３８

加入量（ｍｇ）
１． ８７０
１． ８７０
１． ８７０
１． ８７０
１． ８７０
１． ８７０

测得量（ｍｇ）
３． ５４９
３． ６７９
３． ６３５
３． ６９５
３． ６６４
３． ６９０

回收率（％）
９６． ９０
１０３． ８０
１０１． ５０
１０４． ７１
１０３． ０５
１０４． ３９

Ｘ（％）

１０２． ３９

ＲＳＤ（％）

２． ８６

批号
０１１９８７
０１１９９１
０１１９９３
０１１９９５
０１１９９６
０１１９９８

含量牗ｍｇ ／ ｇ 牘
０． ６３２
０． ６４８
０． ６３０
０． ６２２
０． ６１４
０． ５９５

Ｘ（ｍｇ ／ ｇ）

０． ６２３

ＲＳＤ 牗％ 牘

２． ８８

表２ 样品中桂皮醛的含量测定结果牗ｍｇ ／ ｇ，ｎ ＝ ６ 牘

提取３０ ｍｉｎ已基本提取完全，故提取时间定为３０ ｍｉｎ。
３． ２ 稳定性试验

供试品溶液在室温下１２ ｈ内基本稳定，但色谱峰
峰面积有逐渐降低的趋势，可能是降解所致。对照品溶
液和供试品溶液均不宜久贮。
３． ３ 流动相选择

采用流动相乙腈－水牗 ３５ ∶ ６５ 牘对供试品溶液进行
系统适用性考察，结果在该流动相下，桂皮醛峰形对称，
分离度符合要求。因此选定流动相乙腈－水牗 ３５ ∶ ６５ 牘作
为测定流动相。
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