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为１０．００％，酸不溶灰分为２．００％。
样品中挥发油含量的多少关系到药材的优劣，结果

８批留兰香药材挥发油平均值为０．３６％，按不低于平均值
的８０．００％制订标准，留兰香药材挥发油不得少于０．２６％，
建议留兰香药材挥发油含量不得少于０．２５％（ｍＬ／ｇ）。

此标准在原质量标准基础上增加显微鉴别、薄层色

谱鉴别、各项检查及挥发油含量测定等方法，形成了一

个较完整的质量评价体系，可进一步加强对该药材的质

量控制，保障民众用药安全。
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中风合剂是由太子参、黄芪、玄参、生地、忍冬藤、白

芍、木瓜等 １１味中药组成的复方制剂，具有益气养阴、
活血通络的功效犤１犦，用于中风恢复期的半身不遂、肢体

麻木、口眼 斜、舌强语蹇的治疗，疗效较好。原标准中

只是对制剂的性状、薄层色谱、检查项下进行检验，未对

制剂中玄参、生地、忍冬藤、白芍的有效成分进行含量测

定犤２－３犦。为有效控制中风合剂的质量，本研究中根据处

方的剂型特点，对制剂中哈巴苷（玄参的有效成分）、梓醇

（生地的有效成分）、绿原酸（忍冬藤的有效成分）、芍药苷

（白芍的有效成分）进行了含量测定犤４－９犦，现报道如下。

高效液相色谱多波长法同时测定中风合剂中梓醇、
哈巴苷、绿原酸和芍药苷含量

江建丽
（福建省南平市食品药品检验检测中心，福建 南平 ３５３０００）

摘要：目的 建立同时测定中风合剂中梓醇、哈巴苷、绿原酸和芍药苷 ４种有效成分含量的高效液相色谱多波长法。方法 色谱柱为

ＷｅｌｃｈＸＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相 Ａ为 ０．０６％磷酸溶液、Ｂ为乙腈牗梯度洗脱牘，流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长分别为

２００，２３１，３２７ｎｍ，柱温为３０℃，进样量为１０μＬ。结果 梓醇、哈巴苷、绿原酸、芍药苷进样量分别在０．１５６～１．２４８μｇ，０．１５４～１．２３２μｇ，

０．１３６～１．０８６μｇ，０．２３１～１．８４５μｇ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９９，０．９９９９，１．００００，０．９９９９），平均加样回收率分别为９９．４７％，

９９．５４％，９９．８９％，９９．９４％，ＲＳＤ分别为０．５４％，０．９１％，０．２３％，０．３５％（ｎ＝６）。结论 该方法操作简单、专属性强，可用于中风合剂的质量控制。
关键词：高效液相色谱多波长法；中风合剂；梓醇；哈巴苷；绿原酸；芍药苷；含量测定
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图１ 高效液相色谱图
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１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ｔｈｅｒｍｏｕｌｔｉｍａｔｅ３０００型高效液相色谱仪（包括自动

进样器、柱温箱、二极管阵列检测器，赛默飞世尔公司）；

梅特勒 ＸＳ２０５ＤＵ型电子天平（德国赛多利斯公司）；
ＡＢＹ－２００１－Ｕ型超纯水机牗重庆艾科浦公司牘。
１．２ 试药

中风合剂（批号分别为 ２０１６１２１５，２０１７０１１４，
２０１７０２０９，福建省南平市人民医院医院制剂）；梓醇对照
品（批号为１１０８０８－２０１２１０，含量为９８．１％），哈巴苷对
照品（批号为１１１７２９－２０１２０４），绿原酸对照品（批号为
１１０７５３－２０１３１４，含量为９６．６％），芍药苷对照品（批号
为 １１０７３６－２０１７４１，含量为 ９５．７％），均购自中国食品
药品检定研究院；乙腈为色谱纯，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：ＷｅｌｃｈＸＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：０．０６％磷酸溶液（Ａ）－乙腈（Ｂ），梯度洗脱（０～
５ｍｉｎ时０→２％Ｂ，５～１２ｍｉｎ时２％→１０％Ｂ，１２～２５ｍｉｎ
时 １０％→２５％Ｂ，２５～３８ｍｉｎ时 ２５％→２％Ｂ，３８～４０ｍｉｎ
时 ２％Ｂ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２００，２３１，
３２７ｎｍ；柱温：３０℃；进样量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

分别取梓醇 １９．８８ｍｇ、哈巴苷 １９．２５ｍｇ、绿原酸
１７．５６ｍｇ和芍药苷对照品 ３０．１２ｍｇ，精密称定，置
２５ｍＬ容量瓶中，加５０％甲醇，分别制成质量浓度梓醇
为０．７８０１ｇ／Ｌ（Ⅰ）、哈巴苷为０．７７００ｇ／Ｌ（Ⅱ）、绿原酸
为０．６７８５ｇ／Ｌ（Ⅲ）、芍药苷为１．１５３０ｇ／Ｌ（Ⅳ）的对照
品贮备溶液，再分别精密吸取各５．０ｍＬ，置２５ｍＬ棕色
容量瓶中，加 ５０％甲醇稀释至刻度，摇匀，即得混合对
照品溶液（Ⅴ，梓醇为０．１５６ｇ／Ｌ、哈巴苷为０．１５４ｇ／Ｌ、
芍药苷为 ０．２３０６ｇ／ｍＬ、绿原酸为 ０．１３５７ｇ／Ｌ）。精密
吸取中风合剂样品５ｍＬ，置２５ｍＬ容量瓶中，加５０％甲醇稀
释并定容至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶

液。按处方比例制备不含玄参、忍冬藤、生地和白芍的阴

性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
阴性干扰试验：分别取２．２项下 ３种溶液各适量，

在拟订色谱条件下，依法进样。阴性对照品溶液的色谱

图中，在梓醇、哈巴苷、绿原酸和芍药苷色谱峰保留时间

的相应位置上无干扰峰出现。色谱图见图１。
线性关系考察：分别精密吸取混合对照品溶液 １，

２，３，４，５，６，７，８ｍＬ，置１０ｍＬ容量瓶中，加５０％甲醇稀
释至刻度，即得系列对照品溶液。再分别精密吸取系列

对照品溶液各 １０μＬ，按拟订色谱条件进样测定，记录
峰面积。以峰面积（Ｙ）为纵坐标、对照品进样量（Ｘ）为横
坐标进行线性回归。结果见表１。

精密度试验：精密吸取 ２．２项下混合对照品溶液
１０μＬ，按拟订色谱条件连续进样６次，测定。结果梓醇、
哈巴苷、绿原酸和芍药苷峰面积的 ＲＳＤ分别为
０．８２％，０．３４％，０．１５％，１．５６％（ｎ＝６），表明仪器精密
度良好。

稳定性试验：取供试品溶液（批号为２０１６１２１５），室
温放置，分别于 ０，２，４，６，８，１０，１２，２４ｈ时按拟订色谱
条件进样测定。结果梓醇、哈巴苷、绿原酸和芍药苷峰面

积的 ＲＳＤ分别为０．６２％，０．７１％，０．１３％，０．２４％（ｎ＝８），
表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：精密量取同一批（批号为 ２０１６１２１５）
样品 ６份，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样
测定。结果梓醇、哈巴苷、绿原酸和芍药苷峰面积的

ＲＳＤ分别为１．２５％，１．６２％，１．２１％，１．３４％（ｎ＝６），表明
方法重复性良好。

加样回收试验：精密量取同一批（批号为２０１６１２１５）

表１ 各成分回归方程、相关系数及线性范围牗ｎ＝８牘

成分

梓醇

哈巴苷

绿原酸

芍药苷

回归方程

Ｙ＝２．１５３４Ｘ＋０．１４４３
Ｙ＝２．９９２Ｘ＋０．００９８
Ｙ＝３３．５４１Ｘ－０．０２０５
Ｙ＝１４．５５５Ｘ－０．０７７

相关系数（ｒ）

０．９９９９
０．９９９９
１．００００
０．９９９９

线性范围（μｇ）

０．１５６～１．２４８
０．１５４～１．２３２
０．１３６～１．０８６
０．２３１～１．８４５
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表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

成分

梓醇

哈巴苷

绿原酸

芍药苷

取样量

（ｍＬ）

２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５
２．５

样品含量

（ｍｇ）

０．７５３５
０．７５３５
０．７５３５
０．７５３５
０．７５３５
０．７５３５
０．６４４８
０．６４４８
０．６４４８
０．６４４８
０．６４４８
０．６４４８
０．２９４２
０．２９４２
０．２９４２
０．２９４２
０．２９４２
０．２９４２
１．９７００
１．９７００
１．９７００
１．９７００
１．９７００
１．９７００

加入量

（ｍｇ）

０．７５６７
０．７５６７
０．７５６７
０．７５６７
０．７５６７
０．７５６７
０．６４６８
０．６４６８
０．６４６８
０．６４６８
０．６４６８
０．６４６８
０．３０５３
０．３０５３
０．３０５３
０．３０５３
０．３０５３
０．３０５３
１．９７１６
１．９７１６
１．９７１６
１．９７１６
１．９７１６
１．９７１６

测得量

（ｍｇ）

１．５１００
１．５０３４
１．５０６２
１．５０８３
１．４９９７
１．５１００
１．２７９０
１．２９５０
１．２９１０
１．２８５０
１．２８９０
１．２９３０
０．５９９１
０．５９８６
０．５９９６
０．５９８９
０．６００３
０．５９８４
３．９５００
３．９３２０
３．９４１０
３．９４７０
３．９３８０
３．９３５０

回收率

（％）

９９．９７
９９．１０
９９．４７
９９．７５
９８．６１
９９．９７
９８．０５
１００．５３
９９．９１
９８．９８
９９．６０
１００．２２
９９．８７
９９．７１
１００．０３
９９．８０
１００．２６
９９．６４
１００．４３
９９．５１
９９．９７
１００．２７
９９．８２
９９．６７

Ｘ
（％）

９９．４７

９９．５４

９９．８９

９９．９４

ＲＳＤ
（％）

０．５４

０．９１

０．２３

０．３５

表３ 样品含量测定结果（ｇ／Ｌ）

批号

２０１６１２１５
２０１７０１１４
２０１７０２０９
Ｘ
ＲＳＤ（％）

梓醇

０．３０１４
０．２９６０
０．２９１６
０．２９６０
１．６９

哈巴苷

０．２５７９
０．２４１０
０．２４８３
０．２４９０
３．２１

绿原酸

０．１１７７
０．１１４８
０．１１５１
０．１１６０
１．７２

芍药苷

０．７８８０
０．７７５０
０．７９４８
０．７８６０
１．２７

样品２．５ｍＬ，共６份。每份样品分别精密加入梓醇对照
品贮备液（Ⅰ）０．９７ｍＬ、哈巴苷对照品贮备液（Ⅱ）０．８４ｍＬ、
绿原酸对照品贮备液（Ⅲ）０．４５ｍＬ和芍药苷对照品贮
备液（Ⅳ）１．７１ｍＬ，依法制备供试品溶液，依法进样测定
并计算加样回收率。结果见表２。

２．４ 样品含量测定
取３批样品，依法制备供试品溶液，再按拟订色谱

条件进样测定并计算含量。结果见表３。

３ 讨论

２０１５年版《中国药典牗一部牘》收载有梓醇、哈巴
苷、绿原酸及芍药苷的高效液相色谱法，但未收载同

时测定这 ４种组分的试验犤１犦。试验前，本研究中也考虑

过使用紫外检测器来同时检测这 ４个成分，但因操作

较烦琐，而使用二极管阵列检测器（ＤＡＤ）检测更加高
效和节省时间。

曾取混合对照品溶液（Ⅴ），通过 Ｕ３０００型液相色
谱仪（配有 ＤＡＤ检测器），在 １９０～５００ｎｍ波长范围内
扫描。结果发现，梓醇和哈巴苷于２００ｎｍ波长处吸收值
最大，绿原酸于 ３２７ｎｍ波长处吸收值最强，芍药苷于
２３１ｎｍ波长处吸收值最大，并在此波长处无干扰。
２００ｎｍ波长处虽 ４个特征峰形能分离，但芍药苷与绿
原酸的响应值相对较低。因此，参照以上色谱条件，

设置ＤＡＤ检测器为３个不同紫外波长同时测定４种待
测成分，即于 ２００ｎｍ波长处测定梓醇、哈巴苷含量，于
３２７ｎｍ波长处测定绿原酸含量，于２３１ｎｍ波长处测定
芍药苷含量，各峰形基本上都能达到较理想的分离效

果。此外，也尝试对木瓜的有效成分齐墩果酸和熊果

酸进行考察，因这两者是同分异构体，液相色谱法的分

离效果不佳，故未对制剂中木瓜的含量进行测定，这是

本试验的不完善之处。以后可考虑通过液相色谱－质谱
联法区分。

分别考察了１０％，３０％，５０％，７０％，９０％甲醇和甲
醇 ６种稀释溶剂对提取结果的影响犤４犦。结果发现，不同

体积分数的甲醇对哈巴苷、绿原酸、芍药苷的含量提取

基本一致，而梓醇采用 ５０％甲醇为溶剂，含量提取更
高。因此，选择５０％甲醇作为稀释溶剂。

综上所述，采用高效液相色谱多波长法同时测定制

剂中多个组分，较单通道检测方法操作简单，减少了操

作步骤，节省了时间，可用作中风合剂的质量控制。
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