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川芎促血管舒张有效部位中阿魏酸的含量测定
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摘要：目的建立测定川芎促血管舒张有效部位中阿魏酸含量的高效液相色谱法。方法测定川芎促血管舒张有效部位（大孔树脂
６０％ ＥｔＯＨ洗脱组分）中阿魏酸的含量。色谱柱为Ｚｏｒｂａｘ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ － Ｃ１８柱（１５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流动相为冰乙酸（浓度为
０． ０９９ ５％）－甲醇牗 ６５ ∶ ３５ 牘，流速为１ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为３２２ ｎｍ，柱温为２０ ℃，进样量为１０ μＬ。结果川芎促血管舒张有效部位
（大孔树脂６０％ ＥｔＯＨ洗脱组分）中阿魏酸的含量为２． ９７％ 牗 ｎ ＝ ３ 牘，阿魏酸进样量在１． ２６ ～ ６． ３０ μｇ范围内与峰面积线性关系良
好，平均加样回收率为１０１． ３７％，ＲＳＤ为１． ３３％（ｎ ＝ ５）。结论该方法简单、灵敏、准确，可用于阿魏酸的质量控制。
关键词：川芎；ＡＢ － ８大孔吸附树脂；阿魏酸；高效液相色谱法
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川芎为伞型科植物川芎的干燥根茎，临床主要用于
治疗胸痹心痛、胸肋刺痛、跌打肿痛、月经不调等疾病，
因此对其药理作用、质量鉴定及含量测定的研究都对川
芎的临床实际应用意义重大犤 １ 犦。关于川芎有效成分的含
量测定主要有气相色谱（ＧＣ）、高效液相色谱（ＨＰＬＣ）、气
相色谱－质谱联用（ＧＣ － ＭＳ）犤 ２ － ８ 犦等方法。报道较多的
是ＨＰＬＣ和ＧＣ － ＭＳ法，这２种方法虽然定量比较准
确，但需要有纯度较高、稳定性较好的对照品，且在分离
较好的情况下才能进行定量测定。武亚晓等犤 ９ 犦对阿魏酸
的提取工艺及测定方法进行了改进，为进一步的研究
奠定了基础。目前，国内外对川芎的化学成分及药理作
用研究较多，但关于活性部位的质量控制研究相对较
少。本试验中首次采用ＨＰＬＣ法测定具有促血管舒张
作用的川芎大孔吸附树脂洗脱物中阿魏酸的含量，为
更深入地研究川芎及其相关质量控制提供了参考。现
报道如下。

１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ １２００ＬＣ型高效液相色谱仪，Ｇ１３１１Ａ型四元
泵，Ｇ１３６５Ｂ ／ Ｄ型紫外检测器，Ａｎｇｉｌｅｎｔ Ｃｈｅｍｓｔａｔｉｏｎ色谱
工作站（美国安捷伦科技有限公司）；电子天平（万分之
一，赛多利斯科学仪器＜北京＞有限公司）；ＫＱ － ５００Ｅ
型超声波清洗器（超声频率为４０ ｋＨｚ，昆山市超声仪器有
限公司）；Ｒ － ２０５型旋转蒸发仪（转速为２０ ～ ２８０ ｒ ／ ｍｉｎ，
上海申胜生物技术有限公司）；超纯水系统（Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ Ａｇ
Ｇｅｒｍａｎｙ ａｒｉｕｍ ６１１ＵＦ Ｓ ／ Ｎ牶 ２１７１０６５５）；ＡＢ － ８大孔吸附
树脂（天津南开大学化工厂）。
１． ２ 试药

阿魏酸化学对照品（批号为０７７３ － ９９１０，中国食品
药品检定研究院）；甲醇牗 Ｐｒｏｄｕｃｔ ｏｆ Ｄｉｋｍａ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ，
色谱纯牘；川芎饮片购自哈尔滨市三棵树药材，经中国人
民解放军第１８０医院中医科李树清主任医师鉴定为正
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１． 阿魏酸

Ａ． 阿魏酸对照品溶液 Ｂ． 川芎供试品溶液
Ｃ． 川芎供试品溶液牗 １０倍稀释牘
图２ 高效液相色谱图
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表１ 阿魏酸加样回收试验结果（ｎ ＝ ５）

品；冰乙酸牗批号为１５０４２３１牘 、乙酸乙酯牗批号为
１６０７０１１ 牘、乙醇牗批号为１５１０２６０２ 牘等均为分析纯，购于
西陇化工股份有限公司。
２ 方法与结果
２． １ 川芎有效部分的提取流程

提取流程见图１。

２． ２ 含量测定
２． ２． １ 色谱条件及系统适用性试验

色谱柱：Ｚｏｒｂａｘ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ－Ｃ１８柱（１５０ ｍｍ×４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相：冰乙酸（浓度为０． ０９９ ５％ ）－甲醇
牗６５ ∶ ３５牘；流速：１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长：３２２ ｎｍ；柱温：２０℃；
进样量：１０μＬ。分别进样阿魏酸对照品溶液和川芎供试品
溶液各１０μＬ，在此色谱条件下的色谱图见图２，理论板数
犤 ｎ ＝ ５． ５４牗 ｔＲ ／ Ｗ１ ／ ２ 牘 ２ 犦按阿魏酸峰计算应不低于４ ０００。
２． ２． ２ 溶液制备

对照品溶液：取阿魏酸化学对照品６． ３ ｍｇ，精密称
定，置１０ ｍＬ容量瓶，用甲醇溶解，定容至刻度，即得质
量浓度为０． ６３ ｇ ／ Ｌ的溶液，作为对照品贮备液Ａ。分别
精密吸取对照品贮备液４． ０，３． ０，２． ０，１． ０ ｍＬ置５ ｍＬ
容量瓶，用甲醇定容至刻度，即得不同质量浓度的对照
品溶液，记为Ｂ，Ｃ，Ｄ，Ｅ。

供试品溶液：取川芎－６０％醇提取部位样品０． ４９９７ｇ，
置锥形瓶中，精密称定，加入超纯水１５ ｍＬ，超声２０ ｍｉｎ，
完全溶解，分别用乙酸乙酯（２０，２０，１０ ｍＬ）萃取３次，合并
萃取液，挥干提取溶剂，残渣加甲醇溶解，转移至１０ ｍＬ容
量瓶中并定容至１０ ｍＬ，摇匀，用移液管精密移取１ ｍＬ置
１０ ｍＬ容量瓶，加甲醇定容至刻度，作为供试品溶液。
２． ２． ３ 方法学考察

线性关系考察：按拟订色谱条件，精密吸取对照品
溶液Ａ，Ｂ，Ｃ，Ｄ，Ｅ各１０ μＬ进样测定，记录峰面积，以
峰面积（Ａ）对质量浓度（Ｃ）作线性回归，得阿魏酸线性
回归方程Ａ ＝ ３． ０６５ × １０４ Ｃ ＋ ９９． ５０４（ｒ ＝ ０． ９９９ ８７）。结
果表明，阿魏酸进样量在１． ２６ ～ ６． ３０ μｇ范围内与峰面
积线性关系良好。

精密度试验：取同一质量浓度阿魏酸对照品溶液
（溶液Ｅ），在拟订色谱条件下进样１０ μＬ，重复５次，测

定，记录峰面积。结果的ＲＳＤ为０． ２７％（ｎ ＝ ５），表明仪
器精密度良好。

稳定性试验：取样品牗批号为１７０６０８ 牘适量，依法制
备供试品溶液，于０，２，４，８，２４ ｈ时在拟订色谱条件下
分别测定，记录峰面积。结果的ＲＳＤ为０． ２２％（ｎ ＝ ５），
表明供试品溶液在２４ ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取样品牗批号为１７０６０８ 牘适量，依法制
备供试品溶液，共５份，在拟订色谱条件下依法测定，记
录峰面积。结果的ＲＳＤ为０． ０８％（ｎ ＝ ５），表明方法重
复性良好。

加样回收试验：取己知含量的同一样品５份，精密
称定０． ０２５ ｇ（相当于阿魏酸０． ７４３ ｍｇ），分别加入一定
量的阿魏酸对照品，依法测定，计算含量。结果见表１。

图１ 川芎离体血管舒张有效部位提取流程
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表２ 川芎中阿魏酸含量测定结果（％，ｎ ＝ ３）

２． ２． ４ 样品含量测定
取川芎样品３份，按２． ２． ２项下方法制备供试品溶

液，按２． ２． １项下色谱条件进样测定，计算样品中阿魏
酸的含量。结果见表２。

３ 讨论
在对流动相组成及检测器波长的选择中，分别以甲

醇－冰乙酸（体积分数为０． ０９９ ５％）为３０ ∶ ７０，３５ ∶ ６５，
４０ ∶ ６０进行试验，并记录了２３０，２７８，３１３，３２２ ｎｍ ４个
波长的色谱图。结果表明，用甲醇－冰乙酸牗 ３５ ∶ ６５ 牘作
为流动相，波长为３２２ ｎｍ的色谱条件为最佳。在此色谱
条件下，川芎有效部位的供试品溶液可检出４个主要色
谱峰，且保留时间跨度较大，分离效果较好。

在供试品制备时发现，阿魏酸对热乙酸乙酯有较好
溶解度，故采用乙酸乙酯对样品进行萃取处理犤 １０ － １２ 犦，结
果得到了验证，该有效部位中的阿魏酸平均含量达
２． ９７％ ，远高于文献犤 ５ 犦报道的川芎药材中阿魏酸
０． ０７５％ ～ ０． １４％的含量。同时对阿魏酸的提取时间进
行了考察，发现当提取时间大于１ ｈ，或提取次数大于２次
时，阿魏酸的提取量并未明显增加。综合考虑时间－成
本关系，最后阿魏酸的提取条件定为乙酸乙酯提取２次，
每次１ ｈ。

阿魏酸有顺式和反式两种立体结构，原药材和制剂
中阿魏酸以反式结构存在，但随着放置时间的延长，反
式阿魏酸会慢慢转化为顺式结构。文献犤 ６ 犦报道了阿魏
酸的稳定性问题，在４８ ｈ内，仅有约１％的反式阿魏酸
转化为顺式阿魏酸，对定量分析而言，在测定误差允许
范围内。为保证阿魏酸的稳定性和对川芎质量控制的准
确性，本试验中考察了对照品和供试样品在２４ ｈ内的
稳定性，并保证对照品与供试品在该时间内使用，保证
了试验数据的可靠性。

阿魏酸作为川芎的有效成分，常用于药材及其制剂
的质量控制指标。这主要是因为阿魏酸具有抗血小板凝
集、抑制５ －羟色胺从血小板中释放、阻止静脉旁路血
栓形成、抗动脉粥样硬化、清除自由基等作用犤 １３ － １７ 犦。今
后的试验中，将在提取阿魏酸的基础上，进一步开展药
效学研究，如抗心肌缺血和抗脑缺血试验，以期得到完
善的药效学试验结果。

传统中药材是在传统中医药理论指导下使用，有着

几千年的用药经验，其疗效确切、可靠，特别是经典处
方，在某些特定疾病中发挥着重要作用，但中药材有其
自身不足，如在临床应用中存在着成分不明，易引起不
良反应，且需要较大剂量的问题。本试验中提取药材的
单一有效成分阿魏酸有助于后期药效学的研究，且提取
后的阿魏酸临床应用更方便，可相对克服以上中药材存
在的不足。
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