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ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ

罗汉松实为罗汉松科植物罗汉松 Ｐｏｄｏｃａｒｐｕｓ
ｍａｃｒｏｐｈｙｌｌｕｓ（Ｔｈｕｎｂ．）Ｄ．Ｄｏｎ和短叶罗汉松 Ｐｏｄｏｃａｒｐｕｓ
ｍａｃｒｏｐｈｙｌｌｕｓ（Ｔｈｕｎｂ．）Ｄ．Ｄｏｎｖａｒ．ｍａｋｉＥｎｄｌ．的种子和
花托犤１犦。罗汉松实具有治心胃痛、血虚面色萎黄、大补元

气的功效犤２犦，主要含降二萜内酯类及萜类化合物犤３－６犦、生

物碱类化合物犤７犦、黄酮类化合物犤８犦及多糖类、氨基酸、矿

物元素和维生素犤９犦等；其提取物具有调节血脂、抗氧化、

保肝和抗肿瘤等药理作用犤１０－１２犦。本课题组的前期研究

发现，产于北海的罗汉松种子挥发油中含有大量的川芎

嗪，其在挥发油中的相对百分含量高达 ９７．２７％犤７犦。本

研究中建立了罗汉松种子挥发油中川芎嗪的含量测定

方法，为建立罗汉松实药材质量标准提供参考。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公

司）；电子天平，ＸＳ－２０５ＤＵ型天平（瑞士梅特勒－托利
多仪器有限公司，十万分之一）；ＫＱ－５００ＤＢ数控超声
波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；ＣＤ－ＵＰＨ－Ⅱ－
２０Ｔ型超纯水器（成都超纯科技有限公司）；万能粉碎机
（无锡久平仪器有限公司）。

１．２ 试药
罗汉松种子鲜品采自广西北海，经广西医科大学药

学院生药学教研室李琼讲师鉴定为罗汉松科植物短叶

罗汉松 Ｐ．ｍａｃｒｏｐｈｙｌｌｕｓ（Ｔｈｕｎｂ．）Ｄ．Ｄｏｎｖａｒ．ｍａｋｉＥｎｄｌ．
的种子；川芎嗪对照品（上海雅吉生物科技有限公司，批号

为１６０７２４０５）；甲醇为色谱纯，磷酸、石油醚（３０～６０℃）
和无水硫酸钠均为分析纯，水为去离子水。

２ 方法与结果

２．１ 溶液制备
取川芎嗪对照品约 ２０ｍｇ，精密称定，加甲醇溶解

并定容于２５ｍＬ容量瓶中，得质量浓度为０．７５７２ｇ／Ｌ的
对照品贮备液，精密移取 ２．０ｍＬ，置 ２５ｍＬ容量瓶中，
用甲醇定容，摇匀，得质量浓度为０．０６０５８ｇ／Ｌ的川芎
嗪对照品溶液。取自然风干的罗汉松种子，粉碎，过２０目
筛，称取１００ｇ置圆底烧瓶中，加入１０００ｍＬ蒸馏水浸泡
１２ｈ后，保持微沸蒸馏 ６ｈ。馏出液用石油醚萃取３次，
每次 ５０ｍＬ，合并醚层，加入无水硫酸钠脱水，５０℃减
压回收溶剂，得有芳香气味的淡黄色液体，即为挥

发油；取挥发油约 １００ｍｇ，精密称定，加甲醇超声溶
解并定容至 １０ｍＬ容量瓶中，用 ０．４５μｍ微孔滤膜

高效液相色谱法测定罗汉松种子挥发油中川芎嗪含量

林乐珍，赵凯丽，杜 坤，黄增琼△

（广西医科大学药学院，广西 南宁 ５３００２１）
摘要：目的 建立测定罗汉松种子挥发油中川芎嗪含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 ＧＬＩｎｅｒｔｓｉｌＯＤＳ－３Ｃ１８柱牗２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５．０μｍ牘，流动相为甲醇 －０．１％磷酸溶液（６０∶４０，Ｖ／Ｖ），流速为 ０．８ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为 ２９８ｎｍ，柱温为室温。结果 川芎嗪

进样质量浓度在 ０．３８～２２．７２μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９８）；平均回收率为 ９９．４２％，ＲＳＤ为 １．３１％牗ｎ＝６牘。
结论 该方法简便、准确、重复性好，可用于测定罗汉松种子挥发油中川芎嗪的含量。
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取样量（ｇ）

０．１００８５
０．１００１５
０．１００１０
０．１０００２
０．１００９０
０．１００７８

样品含量（μｇ）

７．６０９
７．５５６
７．５５２
７．５４６
７．６１３
７．６０４

加入量（μｇ）

７．５７２
７．５７２
７．５７２
７．５７２
７．５７２
７．５７２

测得量（μｇ）

１５．２７９
１５．０７６
１５．１５５
１４．９６８
１５．１４３
１５．０２５

回收率（％）

１０１．２９
９９．３１
１００．４１
９８．０２
９９．４５
９８．０１

Ｘ（％）

９９．４２

ＲＳＤ（％）

１．３１
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ｔ／ｍｉｎ
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ｔ／ｍｉｎ
２ ６ １０ １４ １８

１．川芎嗪

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照溶液
图１ 高效液相色谱图

表１ 川芎嗪加样回收试验结果（ｎ＝６）滤过，取续滤液，即得供试品溶液。以甲醇为阴性对

照溶液。

２．２ 色谱条件及系统适用性试验
色谱柱：ＧＬＩｎｅｒｔｓｉｌＯＤＳ－３Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５．０μｍ）；流动相：甲醇－０．１％磷酸溶液（６０∶４０，Ｖ／Ｖ），
等度洗脱；流速：０．８ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２９８ｎｍ；柱温：
室温；进样量：２０μＬ。分别精密吸取２．１项下 ３种溶液
进样测定。在此色谱条件下，理论板数以川芎嗪峰计大

于２００００，分离度大于１．５。色谱图见图１。
２．３ 方法学考察

线性关系考察：精密吸取对照品贮备液 ０．００５，
０．０１０，０．０２０，０．０４０，０．０５０，０．１００，０．２００，０．３００ｍＬ，分
别置 １０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释，摇匀，定容，即得系
列对照品溶液。按２．２项下色谱条件进样测定，记录峰
面积。以川芎嗪进样质量浓度牗Ｘ牘为横坐标、相对应的
峰面积牗Ｙ牘为纵坐标进行线性回归，得回归方程 Ｙ＝
８２．１８２Ｘ＋１１．５３８，ｒ＝０．９９９８牗ｎ＝８牘。结果表明，川芎
嗪进样质量浓度在０．３８～２２．７２μｇ／ｍＬ范围内与峰面
积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．１项下对照品溶液，按 ２．２项下
色谱条件连续进样 ６次，测定川芎嗪的峰面积。结果的
ＲＳＤ为０．３２％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。
重复性试验：取挥发油样品 ６份，每份约 １００ｍｇ，

精密称定，依法制备供试品溶液，并按 ２．２项下色谱条
件进样测定。结果川芎嗪平均含量为 １１７．１７μｇ／ｇ，
ＲＳＤ为１．６０％牗ｎ＝６牘，表明方法重复性良好。
稳定性试验：取２．１项下供试品溶液，室温放置０，

２，４，８，１２，２４ｈ时，按２．２项下色谱条件测定。结果的ＲＳＤ
为０．５０％牗ｎ＝６牘，表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

加样回收试验：取已知含量的挥发油６份，精密称
定，分别置容量瓶中，各精密加入一定质量的川芎嗪对

照品，按２．１项下方法制备供试品溶液，按 ２．２项下色
谱条件进样测定含量，计算回收率。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取罗汉松实挥发油 ３份，精密称定，按 ２．１项下方
法制备供试品溶液，按 ２．２项下色谱条件进样测定。结
果 ３份样品含量分别为１１８．３５，１１７．７２，１１６．６２μｇ／ｇ，

平均１１７．５６μｇ／ｇ。
３ 讨论

本研究中采用水蒸气蒸馏法对罗汉松种子进行提

取，得淡黄色的挥发油，提取率为 ０．１８％。在提取挥发
油的过程中发现，将种子浸泡一段时间再蒸馏，可提高

挥发油的提取率。考察了沸程为３０～６０℃和６０～９０℃
石油醚对萃取效果的影响，结果２种石油醚的萃取效果
相当。此外，萃取剂用量为被萃取液体积的１／２，萃取次
数３次时，可获得最佳萃取效果。

经紫外扫描发现，川芎嗪在 ２９８ｎｍ波长处有较强
吸收，故选择 ２９８ｎｍ作为测定波长。在加样回收试验
中，对照品的加入量对测定结果的准确性有影响。选择

川芎嗪含量较高的挥发油样品，加入较大量的对照品，

可获得理想的测定结果。经测定，产于北海的罗汉松种

子挥发油中川芎嗪含量为１１７．５６μｇ／ｇ，种子中川芎嗪
的含量为０．２１２μｇ／ｇ。

罗汉松种子中含有川芎嗪，而川芎嗪已广泛用于冠

状动脉粥样硬化性心脏病和缺血性脑病的治疗犤１３－１４犦，

故建议将川芎嗪作为罗汉松实药材质量评价指标成分

之一。本研究中建立了罗汉松种子中川芎嗪含量测定方

法，操作简单，结果准确，分离度和重复性均良好，可用

于罗汉松实药材的质量控制。
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