
参考文献

1 薛漓 o王宝琴 q三波长法测定二陈丸中橙皮苷的含量 q中成药 o

t||t otvkul }tw q

2 常珉 o蒋敏 o李安娟 q枳实及其三种中成药中橙皮苷的荧光薄层

扫描定量法 q药物分析杂志 ot||s otskul }|w q

3 王铁军 o郭绪林 o张京平 q高效液相色谱法测定增生消散液中橙

皮苷的含量 q中国中药杂志 ot||z ouuktl }vuv q

收稿日期 }usst p s{ p u|

反相高效液相色谱法对不同产地川芎中阿魏酸的测定
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摘要  目的 }对中药川芎中阿魏酸的含量分析进行方法学研究 o并测定川芎的不同产地 !不同品种的阿魏酸的含量 ∀方法 }采

用 � °2 �°�≤ 技术对 x个品种 tx个样品进行测定 ∀流动相为甲醇2水2vy h乙酸kvs }yz }vl o流速为 t qs °̄ r°¬± ∀ � ∂ 检测波长

vuu ±° ∀结果 }本方法测定阿魏酸在 w qsty ∗ us qs{ Λªr °̄ 范围内呈良好的线形关系 o回归方程为 � � u qutt||≤2t|vy qty kµ�

s q||||l ∀阿魏酸的平均回收率 ? � ≥⁄为 || q|s h ? x qtu h k ν � vl ∀不同产地 !不同品种的川芎其阿魏酸的含量为 s qyxvs ∗

t qvuzt °ªrª∀结论 }川芎由于产地不同其阿魏酸的含量相差悬殊 ∀以四川川芎中阿魏酸的含量为最高 ∀本测定为筛选优良

品种提供了简便易行的方法 ∀

关键词  川芎 ~阿魏酸 ~ �°�≤ ~含量测定
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  川芎系伞形科植物川芎k �¬ª∏¶·¬¦∏° ¦«∏¤±¬¬²±ª �²µ·l的

根茎 ∀生药质量因产地而异 o以四川灌县所产为最佳 o故惯

称川芎 ∀川芎的根茎中含挥发油 o生物碱 o酚性成份 o内酯类

和阿魏酸≈t  ∀阿魏酸是川芎的有效成份之一 o具有明显的增

加冠脉血流量 o改善心肌缺血 o抑制血小板聚集和凝血作用 ∀

临床上对冠心病 o血栓闭塞性脉管炎和缺血性脑血管病等有

效≈u  ∀为了对不同产地川芎质量提供较为科学的依据 o我们

采用高效液相色谱法测定了四川川芎 o日本川芎 o东北平顶

山川芎和东盛川芎中阿魏酸的含量 o并参考有关文献对分析

条件及影响因素进行了较充分的讨论≈v2x  ∀

1  仪器及试剂

美国安捷伦 ttss高效液相色谱 o配有安捷伦液相化学

工作站 ~日本岛津 � ∂2uust型分光光度计 ∀

阿魏酸对照品由中国药品生物制品检定所提供 ~四川川

芎 !日本川芎 !东北平顶山川芎 !东盛川芎由江门市药材公司

提供 o经本市药检所鉴定为正品 ~水 }二次蒸馏水 ~ts h 四丁

基氢氧化铵水溶液 × �� � }分析纯 ~其他试剂均为分析纯 ∀

2  色谱条件

色谱柱 }�⁄≥ ≤t{柱k uxs°° ≅ w qy°°l ~预柱 }�⁄≥ ≤t{

柱k wx°° ≅ w qy°°l ~流动相 }甲醇2水2vy h乙酸k vs }yz }vl ~

流速 }t °̄ r°¬± ~检测波长 vuu±° ~柱温 vx ε ~ �× × ∞� � v ~

进样体积 tsΛ�∀在此色谱条件下 o阿魏酸色谱峰峰形对称 o

供试品色谱图中阿魏酸峰能与其他成分很好分离 ∀ k见图 t

及图 ul
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3  供试品溶液制备

精密称取川芎粉末 s q{ª置锥形瓶中 o加流动相 ys °̄ o超

声波振荡提取 v«o静置数分钟后 o提取液用离心管离心 o上

清液倾入 tss °̄ 容量瓶中 o残渣用流动相洗涤 o用上法离心

两次 o合并提取液及洗涤液 o用流动相稀释至刻度 o摇匀 o即得 ∀

图 1  阿魏酸标准品色谱图k¤峰为阿魏酸l

图 2  样品色谱图k¤峰为阿魏酸l

4  方法可行性研究

4 q1  标准曲线及线性范围

精密称取阿魏酸标准品约 xs °ªo加甲醇少量使溶解 o

加水定容为 tss °̄ o精密量取 us °̄ 置 tss °̄ 棕色量瓶中 o加

水稀释至刻度 o摇匀 o即得 s qt°ªr °̄ 的对照品储备液 ∀分别

吸取该溶液 s qw !s q{ !t qu !t qy !u qs °̄ o置 ts °̄ 量瓶中 o用水

稀释至刻度 o摇匀 ∀精密吸取上述溶液各 tsΛ̄ o注入液相色

谱仪 o各浓度分别测定 v次 o以浓度对峰面积进行线形回归 o

得回归方程为 }� � u qutt|≤ p t|vy qty oµ� s q|||| ∀结果

表明 o在浓度为 w qsty ∗ us qs{Λªr °̄ 范围内 o线性关系良好 ∀

4 q2  样品提取条件考察

通过对样品的提取溶剂 o时间和方法进行了详细研究 ∀

结果发现 o照供试品溶液制备项下的方法 o测得的样品中阿

魏酸含量最高且稳定 o故选择上述条件作为供试品溶液的制

备方法 ∀

4 q3  加样回收率的测定

精密称取已知阿魏酸含量的四川川芎约 s qwxªo加入阿

魏酸对照品适量 o按供试品溶液制备方法制备并进行测定 o

每份平行测定 v次 o共测 |份样品 o计算加样回收率为 || q

|s h o� ≥⁄为 x qtu h ∀

5  样品的测定

精密称取川芎粉末 s q{ªo按供试品溶液制备方法制备

并进行测定 ∀测定结果见表 t ∀

表 1  不同产地川芎中阿魏酸的含量k°ªrªlk ν � vl

样  品 四川川芎 日本川芎 ´日本川芎 µ 东盛川芎 平顶山川芎

含量 t qvuzt s qzvys s q|xsz s qyxvs t qss|t

6  结果与讨论

6 q1  据文献记载 o川芎主产四川 o其产量大 o品质优 o多为栽

培品 ∀此外 o湖北 o湖南 o江西等地还栽培一种茶芎 o又称抚

芎 o为川芎的栽培变种 o但产量较小 o一般自产自销 ∀另外 o

吉林延边尚有一种东川芎 o由日本引种 o系朝鲜族民族药 o产

量很少≈y  ∀本实验采用 � °2�°�≤ 技术对不同产地川芎中阿

魏酸的含量进行了比较研究 ∀为探求高质量的川芎产地 o筛

选优良品种和扩大药源提供了简便易行的方法 ∀

6 q2  实验结果表明 o不同产地的川芎中阿魏酸的含量相差

是十分悬殊的 o以四川川芎中阿魏酸的含量为最高 o其次为

平顶山川芎 o而东盛川芎的含量最低 ∀

6 q3  我们曾采用离子对色谱法 o以 ts h ×�� � ts °̄ o加水

vss °̄ 稀释配成 × �� � 稀释液 o再按甲醇 }×�� � 稀释液 �

ys }ws比例配流动相 o用磷酸调 °� 为 y qx测定冠元颗粒中

阿魏酸的含量 o样品峰无法分开 ∀本实验系采用水2甲醇系

统作为流动相的反相高效液相色谱法 o方法简便易行 o结果

准确 ∀

6 q4  阿魏酸的不稳定性 }

阿魏酸标准溶液不稳定 o随着时间增长 o色谱中杂质峰

明显增高 o这是由于阿魏酸对光线和温度的不稳定所致≈z  ∀

故采取降低柱温到室温 ∀同时发现不同溶剂对样品分解有

明显的影响 o在甲醇中分解较快 o而采用甲醇溶解加水定容 o

分解较慢 ∀

6 q5  阿魏酸的 �°�≤ }

样品峰有时有下掉 !拖尾等现象 o产生这种现象的原因

与ktl预柱 !kul分析柱 !kvl流动相的 °� 值 !kwl流动相中甲

醇的比例 !kxl流动相中水的比例有关 ∀加入异丙醇作为流

动相 o结果都不理想 ∀最后考虑到可能是波长的问题 o证明

波长为 vuu±°时 o峰形好 o且峰面积高 ∀
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