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高效液相色谱法同时测定寒热痹颗粒中５种成分含量

刘天竹 １，李成森 １，刘博琳 ２，李 虹 １，周春玲 １△

（１．辽宁省检验检测认证中心·辽宁省药品检验检测院，辽宁 沈阳 １１００００； ２．中国医科大学药学院，辽宁 沈阳 １１００００）
摘要：目的 建立同时测定芒果苷、升麻素苷、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷、肉桂酸和芍药苷含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为

ＡｇｉｌｅｎｔＳＢＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈 －０．１％磷酸水溶液牗梯度洗脱牘，流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为 ２５４ｎｍ，
柱温为 ３５℃，进样量为 １０μＬ。结果 芒果苷、升麻素苷、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷、肉桂酸和芍药苷的质量浓度分别在 ５．１０～
１０１．９０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），９．６６～１９３．２０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），９．５６～１９１．２０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９８），９．８８～１９７．６０μｇ／ｍＬ（ｒ＝
０．９９９９），９８．８５～１９７７．００μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９）范围内与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于 ２．０％
牗ｎ＝６牘；平均加样回收率分别为 ９５．２６％，９６．８８％，９８．９７％，９４．８６％，９５．５５％，ＲＳＤ分别为 １．０５％，０．８２％，１．３８％，０．７２％，０．６６％
（ｎ＝６）。结论 该方法操作简便，结果准确，重复性好，可用于寒热痹颗粒的质量控制。

关键词：高效液相色谱法；寒热痹颗粒；芒果苷；升麻素苷；５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷；肉桂酸；芍药苷；含量测定
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Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｈｉｇｈ－ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＨＰＬＣ）ｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｍａｎｇｉｆｅｒｉｎ，ｃｉｍｉｃｉｆｕｇｉｎ，５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｎｏｓｉｄｅ，ｃｉｎｎａｍｉｃａｃｉｄａｎｄｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎｉｎＨａｎｒｅｂｉＧｒａｎｕｌｅｓ．Ｍｅｔｈｏｄｓ Ｔｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ
ｃｏｌｕｍｎｗａｓＡｇｉｌｅｎｔＳＢＣ１８ ｃｏｌｕｍｎ（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），ｔｈｅｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｗａｓａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ－０．１％ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃａｃｉｄａｑｕｅｏｕｓ
ｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎ），ｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅｗａｓ１．０ｍＬ／ｍｉｎ，ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓ２５４ｎｍ，ｔｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓ３５℃，
ａｎｄｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｖｏｌｕｍｅｗａｓ１０μＬ．Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓｏｆｍａｎｇｉｆｅｒｉｎ，ｃｉｍｉｃｉｆｕｇｉｎ，５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｎｏｓｉｄｅ，ｃｉｎｎａｍｉｃａｃｉｄ
ａｎｄｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎｗｅｒｅ５．１０－１０１．９０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），９．６６－１９３．２０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），９．５６－１９１．２０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９８），

９．８８－１９７．６０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９）ａｎｄ９８．８５－１９７７．００μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＴｈｅＲＳＤｓｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄ
ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓｗｅｒｅｌｅｓｓｔｈａｎ２．０％（ｎ＝６）．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｍａｎｇｉｆｅｒｉｎ，ｃｉｍｉｃｉｆｕｇｉｎ，５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｎｏｓｉｄｅ，ｃｉｎｎａｍｉｃ
ａｃｉｄａｎｄｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎｗｅｒｅ９５．２６％，９６．８８％，９４．５１％，９８．９７％，９５．５５％ ｗｉｔｈ ＲＳＤｓｏｆ１．０５％，０．８２％，１．３８％，０．７２％，０．６６％
（ｎ＝６），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，ａｃｃｕｒａｔｅａｎｄｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌｏｆ
ＨａｎｒｅｂｉＧｒａｎｕｌｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＨＰＬＣ；ＨａｎｒｅｂｉＧｒａｎｕｌｅｓ；ｍａｎｇｉｆｅｒｉｎ；ｃｉｍｉｃｉｆｕｇｉｎ；５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｎｏｓｉｄｅ；ｃｉｎｎａｍｉｃａｃｉｄ；ｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ

寒热痹颗粒由桂枝、防风、知母、白芍、麻黄、附子、

白术、干姜、地龙、甘草组方，具有散寒清热、和营定痛功

效，用于肌肉关节疼痛，局部触之发热，自觉怕冷畏寒，

或虽触之不热但自觉发热，全身热象不显，以及风湿和

类风湿关节炎见上述证候者。现行标准 ＷＳ３－Ｂ－
３１０４－９８收载于《中华人民共和国卫生部药品标准·
中药成方制剂（第十六册）》，无含量测定项犤１犦。方中，

桂枝发汗解肌，温通经脉，助阳化气，平冲降气犤２犦２８８；防

风祛风解表，胜湿止痛，止痉 犤２犦１５６；知母清热泻火，滋

阴润燥犤２犦２２２；白芍养血调经，敛阴止汗，柔肝止痛，平抑

肝阳犤２犦１０８。为更全面地控制寒热痹颗粒的质量，参考文

献犤３－５犦，分别选取上述４味药材中相关活性成分进行
含量测定，建立了可同时测定寒热痹颗粒中芒果苷、升

麻素苷、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷、肉桂酸和芍药苷 ５
种成分含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。现报道如下。
１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＬＣ－２０１０Ａ型高效液相色谱仪（日本岛津公司），
配有四元泵；Ａｕｔｏｓｃｉｅｎｃｅ１０２００ＡＤ型超声波清洗机
（天津奥特赛恩斯仪器有限公司，功率为２８０Ｗ，频率为
４０ｋＨｚ）；ＴＵ－１９５０型分光光度计（北京普析通用仪器
有限公司）；ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＳＡ２２４Ｓ－ＣＷ型电子天平牗精度
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时间（ｍｉｎ）

０～５
５～３０
３０～３５
３５～７０

流动相Ａ（％）

８→１０
１０→１５
１５

１５→３０

流动相Ｂ（％）

９２→９０
９０→８５
８５

８５→７０

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ

表１ 流动相梯度洗脱程序

Ｔａｂ．１ Ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅｏｆｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅ

Ｕ／μＶ

ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０

１５００００

１０００００

５００００

０

Ｕ／μＶ

ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０

１５００００

１０００００

５００００

０

Ｕ／μＶ

ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０

１５００００

１０００００

５００００

０

Ａ Ｂ Ｃ

ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０

Ｕ／μＶ

ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０

Ｕ／μＶ

ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０

１５００００

１０００００

５００００

０

Ｄ Ｅ Ｆ

Ｕ／μＶ
２０００００
１５００００
１０００００
５００００

０

１５００００

１０００００

５００００

０

４３２１ １ ２３ ５４ １ ３ ４ ５

１
２３ ４ ５４２

３

５

５２
１

１．芒果苷 ２．芍药苷 ３．升麻素苷 ４．５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷 ５．肉桂酸

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．缺白芍阴性对照品溶液 Ｄ．缺桂枝阴性对照品溶液 Ｅ．缺知母阴性对照品溶液

Ｆ．缺防风阴性对照品溶液

图１ 高效液相色谱图

１．ｍａｎｇｉｆｅｒｉｎ２．ｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎ ３．ｃｉｍｉｃｉｆｕｇｉｎ ４．５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉｎｏｓｉｄｅ ５．ｃｉｎｎａｍｉｃａｃｉｄ

Ａ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．ＮｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｌａｃｋｉｎｇＰａｅｏｎｉａｌａｃｔｉｆｌｏｒａ Ｄ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｌａｃｋｉｎｇ

Ｃｉｎｎａｍｏｍｕｍｃａｓｓｉａ Ｅ．ＮｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｌａｃｋｉｎｇＡｎｅｍａｒｒｈｅｎａａｓｐｈｏｄｅｌｏｉｄｅｓ Ｆ．ＮｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｌａｃｋｉｎｇＳａｐｏｓｈｎｉｋｏｖｉａｄｉｖａｒｉｃａｔｅ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

为万分之一牘，ＳａｒｔｏｒｉｕｓＣＰ２２５Ｄ型电子天平牗精度为十
万分之一牘，均购于德国赛多利斯公司。
１．２ 试药

芒果苷对照品（批号为 １１１６０７－２０１５０３，纯度为
９８．４％），升麻素苷对照品（批号为１１１５２２－２０１５１１，纯
度为９４．８％），５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷对照品（批号
为１１１５２３－２０１６１０，纯度为９６．１％），肉桂酸对照品（批
号为 １１０７８６－２０１６０４，纯度为 ９８．８％），芍药苷对照品
（批号为１１０７３６－２０１９４３，纯度为９５．１％），均购于中国
食品药品检定研究院；寒热痹颗粒（辽宁上药好护士药

业 ＜集团 ＞有限公司，规格为每袋 １０ｇ，批号分别为
２０１９１１０１，２０１９０３０２，２０１９０９０３，２０１９０６０２，２０１８１００５，
２０１８０７０１，２０１８０３０３０，２０１７１２０３，２０１７１２０２，２０１７１００１）；
乙腈（美国天地有限公司），磷酸（国药集团化学试剂有

限公司，批号为Ｔ２００９０７１０），均为色谱纯；水为纯化水，
其他试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＳＢＣ１８柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：乙腈（Ａ）－０．１％磷酸水溶液（Ｂ），梯度洗脱（程
序见表１）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２５４ｎｍ；柱温：
３５℃；进样量：１０．０μＬ。
２．２ 溶液制备

取芒果苷对照品、升麻素苷对照品、５－Ｏ－甲基维
斯阿米醇苷对照品、肉桂酸对照品、芍药苷对照品各适

量，精密称定，加入７０％甲醇，分别制成每１ｍＬ含芒果
苷１０１．９μｇ、升麻素苷１９３．２μｇ、５－Ｏ－甲基维斯阿米

醇苷 １９１．２μｇ、肉桂酸 １９７．６μｇ、芍药苷 １．９７７ｍｇ的
混合对照品贮备液，以及每 １ｍＬ含芒果苷 １０．１９μｇ、
升麻素苷１９．３２μｇ、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷１９．１２μｇ、
肉桂酸 １９．７６μｇ、芍药苷 ０．１９７７ｍｇ的混合对照品溶
液。取装量差异项下样品适量，混匀，研细，取样品粉末

５．０ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入 ７０％甲醇
５０ｍＬ，密塞，称定质量，超声处理（功率为 ２８０Ｗ，频率
为４５ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，称定质量，用７０％甲醇补足减失
的质量，摇匀，滤过，取续滤液，用微孔滤膜（０．２２μｍ）
滤过，即得供试品溶液。分别按处方比例和制备工艺制

备不含知母、白芍、防风、桂枝的阴性样品，按供试品溶

液制备方法分别制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察

专属性试验：取上述混合对照品溶液、供试品溶液

和４种阴性对照品溶液各１０μＬ，按２．１项下色谱条件
进样测定，记录色谱图。理论板数按肉桂酸峰计应不低

于５０００。结果供试品溶液色谱图中，在与混合对照品溶
液色谱峰相应位置上有相同的色谱峰出现，且各阴性对

照均无干扰。色谱图见图１。
线性关系考察：分别精密吸取对照品贮备液 ０．５，
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Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．１５牞Ａｕｇｕｓｔ５牞２０２１

２．５１２２
２．４８５７
２．５１３４
２．５０１５
２牞５１４６
２．４９７５

Ａ
０．２５７５
０．２５４８
０．２５７６
０．２５６４
０．２５７７
０．２５６０

Ｂ
０．６５６７
０．６４９８
０．６５７０
０．６５３９
０．６５７３
０．６５２８

Ｃ
０．４５８７
０．４５３９
０．４５８９
０．４５６８
０．４５９２
０．４５６０

Ｄ
０．５６２７
０．５５６８
０．５６３０
０．５６０３
０．５６３３
０．５５９４

Ｅ
６．７０２３
６．６３１８
６．７０５８
６．６７４０
６．７０９０
６．６６３３

Ａ
０．２０３７
０．２０３７
０．２０３７
０．２０３７
０．２０３７
０．２０３７

Ｂ
０．７７２８
０．７７２８
０．７７２８
０．７７２８
０．７７２８
０．７７２８

Ｃ
０．４５８０
０．４５８０
０．４５８０
０．４５８０
０．４５８０
０．４５８０

Ｄ
０．５９２８
０．５９２８
０．５９２８
０．５９２８
０．５９２８
０．５９２８

Ｅ
５．９３１９
５．９３１９
５．９３１９
５．９３１９
５．９３１９
５．９３１９

Ａ
０．４４９１
０．４４８４
０．４５２１
０．４５０９
０．４５０４
０．４５３４

Ｂ
１．４０４４
１．３９７７
１．４０３９
１．４１２３
１．３９７０
１．４０４１

Ｃ
０．９２１４
０．９０７６
０．９１７３
０．９０６３
０．９０７９
０．９０２６

Ｄ
１．１２４２
１．１２６４
１．１２１２
１．１２４３
１．１２４２
１．１１９１

Ｅ
１２．３９９１
１２．２７７１
１２．４０１８
１２．２７８０
１２．３７９３
１２．３５８２

成分

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ
Ｅ

标准曲线

Ｙ＝２０４５３．７１Ｘ－３３６５７．５８
Ｙ＝２１９２３．６７Ｘ－１２４９３８．６７
Ｙ＝２４６９２．４０Ｘ－２５７６３０．７９
Ｙ＝３７８６２．６４Ｘ－２６５１４６．６８
Ｙ＝２２７８．９４Ｘ－３２３５０．２９

ｒ
０．９９９９
０．９９９９
０．９９９８
０．９９９９
０．９９９９

线性范围（μｇ／ｍＬ）

５．１０～１０１．９０
９．６６～１９３．２０
９．５６～１９１．２０
９．８８～１９７．６０
９８．８５～１９７７．００

检测限牗ｎｇ，ｎ＝３牘

２．５５
４．８３
４．７８
４．９４
４９．４２

定量限牗ｎｇ，ｎ＝６牘

１０．１９
１９．３２
１９．１２
１９．７６
１９７．７０

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ
Ｅ

０．１９
１．３３
０．９５
０．３５
０．３０

０．３７
１．２８
０．８９
０．３６
０．２８

含量牗ｍｇ／ｇ牘

０．１０２５
０．２６１４
０．１８２６
０．２２４０
２．６６８０

ＲＳＤ牗％牘

１．１０
０．５６
０．２２
１．２０
１．２８

取样量

（ｇ）
样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

表４ 各成分加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．４ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｅａｃｈｃｏｍｐｏｎｅｎｔ（ｎ＝６）

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ

表２ 各成分线性关系考察及检测限与定量限测定结果牗ｎ＝６牘
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｔｅｓｔ，ＬＯＤ ａｎｄＬＯＱ ｏｆｅａｃｈｃｏｍ

ｐｏｎｅｎｔｓ（ｎ＝６）

注：Ａ为芒果苷，Ｂ为升麻素，Ｃ为 ５－Ｏ－甲基维斯阿米醇
苷，Ｄ为肉桂酸，Ｅ为芍药苷。表３至表５同。

Ｎｏｔｅ：Ａ ｉｓｍａｎｇｉｆｅｒｉｎ，Ｂｉｓｃｉｍｉｃｉｆｕｇｉｎ，Ｃｉｓ５－Ｏ－ｍｅｔｈｙｌｖｉｓａｍｍｉ

ｎｏｓｉｄｅ，ＤｉｓｃｉｎｎａｍｉｃａｃｉｄａｎｄＦｉｓｐａｅｏｎｉｆｌｏｒｉｎ牞ａｓｗｅｌｌａｓＴａｂ．３牞Ｔａｂ．４

ａｎｄＴａｂ．５．

表３ 精密度、稳定性及重复性试验结果牗ｎ＝６牘
Ｔａｂ．３ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎ牞ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓ（ｎ＝６）

重复性试验
成分

精密度试验的

ＲＳＤ牗％牘
稳定性试验的

ＲＳＤ牗％牘

Ａ
９４．０６
９５．０４
９５．４８
９５．４８
９４．６０
９６．９１

Ｂ
９６．７５
９６．７８
９６．６５
９８．１４
９５．７２
９７．２２

Ｃ
１０１．０３
９９．０６
１００．０９
９８．１４
９７．９７
９７．５１

Ｄ
９４．７２
９６．０９
９４．１６
９５．１４
９４．６２
９４．４２

Ｅ
９６．０４
９５．１７
９６．０２
９４．４７
９５．５９
９６．００

Ａ

９５．２６

Ｂ

９６．８８

Ｃ

９８．９７

Ｄ

９４．８６

Ｅ

９５．５５

Ａ

１．０５

Ｂ

０．８２

Ｃ

１．３８

Ｄ

０．７２

Ｅ

０．６６

１．０，２．０，３．０，５．０，１０．０ｍＬ，置 １０ｍＬ容量瓶中，加
７０％甲醇定容，取２．２项下混合对照品溶液各５μＬ，按
２．１项下色谱条件进样测定。以进样质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）
为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归
方程。详见表２。

检测限与定量限确定：精密吸取混合对照品溶液

５．０ｍＬ，置１００ｍＬ容量瓶中，加７０％甲醇定容，作为检
测限测定所用对照品溶液。精密吸取混合对照品溶液

２０．０ｍＬ，置 １００ｍＬ容量瓶中，加 ７０％甲醇，作为定量
限测定所用对照品溶液。按２．１项下色谱条件分别进样
测定，结果见表２。

精密度试验：精密吸取混合对照品溶液 １０μＬ，按
２．１项下色谱条件重复进样测定 ６次，记录色谱图。结
果见表３，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为２０１９０６０２）适量，精密
称定，依法制备供试品溶液，分别于配制后 ０，４，８，１２，
１６，２４ｈ时按２．１项下色谱条件进样测定。结果见表３，表
明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：取样品（批号为２０１９０６０２）适量，精密
称定，按 ２．２项下方法平行制备供试品溶液 ６份，按
２．１项下色谱条件下进样测定。结果见表３，表明方法重

复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

２０１９０６０２）２．５ｇ，共６份，精密称定，依法制备供试品溶
液，分别精密加入对照品溶液（芒果苷０．２０３７ｍｇ／ｍＬ、
升麻素苷 ０．７７２８ｍｇ／ｍＬ、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇
苷０．４７８０ｍｇ／ｍＬ、肉桂酸 ０．５９２８ｍｇ／ｍＬ、芍药苷
５．９３１９ｍｇ／ｍＬ）各 １ｍＬ，蒸干，依法制备供试品溶液，
按 ２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算回
收率。结果见表４。
２．４ 样品含量测定

取１０批样品，按２．２项下方法制备供试品溶液，按
２．１项下色谱条件分别进样测定 ３次，记录色谱图，按
外标法分别计算芒果苷、升麻素苷、５－Ｏ－甲基维斯阿
米醇苷、肉桂酸和芍药苷的含量。结果见表５。
３ 讨论

取芒果苷、升麻素苷、５－Ｏ－甲基维斯阿米醇苷、
肉桂酸和芍药苷对照品，分别加甲醇溶解，分别于

２００～４００ｎｍ波长范围内扫描，５种成分的最大吸收波
长分别为２５８，２５４，２５４，２８５，２３０ｎｍ。升麻素苷和５－Ｏ－
甲基维斯阿米醇苷的最大吸收波长均为２５４ｎｍ，且其他成
分在该波长处均有较好吸收，故选择２５４ｎｍ为测定波长。

按拟订色谱条件，考察了不同品牌色谱柱犤Ｓｈｉｓｅｉｄｏ
ＣａｐｃｅｌｌＰＡＫＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）、Ｗａｔｅｒｓ
ＳｕｎｆｉｒｅＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）和 ＡｇｌｉｅｎｔＳＢＣ１８
柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）犦对含量测定结果的影响。
结果表明，各种不同品牌色谱柱均可使样品有效分离，


