
 

·744·        Chin JMAP, 2010 August, Vol.27 No.8                                   中国现代应用药学 2010 年 8 月第 27 卷第 8 期 

HPLC 测定炒苍耳子配方颗粒中绿原酸及咖啡酸的含量 
 

吴怀恩，韦志英，韦建华，蓝仁青，黄海燕(广西中医学院药学院，南宁 530001) 

 
摘要：目的  建立同时测定炒苍耳子配方颗粒中绿原酸和咖啡酸的高效液相色谱法。方法 采用 Shim-pack VP-ODS 柱

(250 mm×4.6 mm，5 µm)；流动相为乙腈-0.1 %磷酸水溶液(10∶90)；检测波长为 327 nm；柱温为 35 ℃。结果  绿原酸

在 0.215 2~1.721 6 μg 内线性关系良好(r=0.999 9)，咖啡酸在 0.022 96~0.114 8 μg 内线性关系良好(r=0.999 9)；绿原酸、咖

啡酸平均加样回收率分别为 96.39%(RSD=1.48%)、100.02%(RSD=1.81%)。结论  所建立的方法简便、准确，可同时测定

炒苍耳子配方颗粒中绿原酸和咖啡酸的含量。 
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Determination of Chlorogenic Acid and Caffeic Acid in Chaocangerzi Dispensing Granule by HPLC 
 
WU Huaien, WEI Zhiying, WEI Jianhua, LAN Renqing, HUANG Haiyan(College of Pharmacy, Guangxi Traditional 

Chinese Medical University, Nanning 530001, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To develop an HPLC method for simultaneous determination of chlorogenic acid and caffeic acid in 
Chaocangerzi dispensing granule. METHODS  Chlorogenic acid and caffeic acid were separated on Shim-pack VP-ODS (250 

mm×4.6 mm, 5 μm) column and detected at 327 nm, 35 , with ℃ acetonitrile-0.1% phosphoric acid solution (10∶90) as mobile 

phase. RESULTS  The method had good linear relationship within the range of 0.215 21.721 6 μg (r=0.999 9) for chlorogenic 

acid and 0.022 960.114 8 μg (r=0.999 9) for caffeic acid, respectively. The results of the average recovery were 96.39% 
(RSD=1.48%) and 100.02% (RSD=1.81%). CONCLUSION  The method is simple, accurate and can be used to simultaneously 
determine chlorogenic acid and caffeic acid in Chaocangerzi dispensing granule. 
KEY WORDS: HPLC; Chaocangerzi dispensing granule; chlorogenic acid; caffeic acid 

 

苍耳子系菊科植物苍耳 Xanthium sibiricum 

Part.的干燥成熟带总苞的果实，味辛、苦，性温，

有毒，归肺经。具有散风除湿、通鼻开窍的功效，

用于治疗风寒头痛、鼻渊流涕、风疹瘙痒和湿痹

拘挛等症[1]。自古以来，多要求以炒后碾去刺入药，

生品少用。其炮制目的主要是为了降低毒性，并

易于去刺和洁净药物[2]。炒苍耳子配方颗粒是其生

品按药典规定炒制后，经水提、浓缩、干燥、制

粒等工序制成的单味中药配方颗粒剂。据报道[3-5]，

绿原酸、咖啡酸等酚酸类化合物为苍耳子的活性

成分。中国药典 2005 年版仅有药材性状和薄层色

谱鉴别，并未对苍耳子及其炒制品规定含量测定

项目。笔者采用高效液相色谱法同时测定制剂中

绿原酸、咖啡酸含量，方法简便可行、快速，可

用于产品的质量控制。 

1  仪器和试药 

1.1  仪器 

Agilent 1100 高效液相色谱仪(美国安捷伦科技

公司)；LG16-W 型高速离心机(北京医用离心机厂)；

B3500S-MT 超声清洗仪(上海必能信超声有限公

司)；电热恒温鼓风干燥箱(上海跃进医疗器械厂)；

BP211D 电子分析天平(德国赛多利斯)；SHZ-D 循

环水式真空泵(巩义市予华仪器有限公司)。 

1.2  试药 

绿原酸对照品(中国药品生物制品检定所，批

号：110753-200413，含量：98.7%)；咖啡酸对照品

(中国药品生物制品检定所，批号：11885-200102，

含量：99.1%)；炒苍耳子配方颗粒(江阴天江药业有

限公司，批号：0804035，0812028，0904118，规

格：每包 0.5 g，相当于 10 g 药材)；乙腈为色谱纯，

水为高纯水，其余试剂均为分析纯。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件  

色谱柱为 Shim-pack VP-ODS 柱(日本岛津，

250 mm×4.6 mm，5 μm)；流动相为乙腈-0.1%磷酸

溶液(10∶90)；流速 1.0 mL·min1；检测波长为
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327 nm；柱温 35 ℃。 

2.2  溶液的制备 

2.2.1  对照品溶液的制备  分别精密称取 120 ℃

减压干燥至恒重的绿原酸、咖啡酸对照品适量，加

75%甲醇溶解分别制成 0.215 2，0.022 96 mg·mL1

的溶液，即得。 

2.2.2  供试品溶液的制备  精密称取炒苍耳子配

方颗粒 0.5 g，置具塞锥形瓶中，精密加 75%甲醇

35 mL，密塞，称定重量，超声提取 60 min，放冷，

称定重量，用 75%甲醇补足减失的重量，摇匀，滤

过，取续滤液离心即得。 

2.2.3  阴性对照溶液的制备  取配方颗粒中的辅

料即交联淀粉适量，按“2.2.2”项下方法制备阴性

对照溶液。 

2.3  专属性试验  

分别精密吸取上述绿原酸对照品溶液、咖啡酸

对照品溶液各 2 μL、供试品溶液和阴性对照溶液各

10 μL 进样分析。结果见图 1。 

 
图 1  高效液相色谱图 
A绿原酸对照品；B咖啡酸对照品；C供试品；D阴性对照样品；1绿原酸；2咖啡酸 

Fig 1  HPLC chromatograms 
Areference standard of chlorogenic acid; Breference standard of caffeic acid; CChaocangerzi dispensing granule; Dblank; 1chlorogenic acid; 

2caffeic acid 

2.4  线性关系考察 

分别精密吸取绿原酸对照品溶液 1，2，4，6，

8 μL，咖啡酸对照品溶液 1，2，3，4，5 μL 注入

液相色谱仪进行分析，以进样量 X(μg)为横坐标，

峰面积 Y 为纵坐标绘制标准曲线，得到绿原酸回

归方程为：Y=2 877.3X+7.783 5，r=0.999 9；咖啡

酸回归方程为：Y=5 330.3X+4.609 1，r=0.999 9。

结果表明，绿原酸、咖啡酸分别在 0.215 2~1.721 6 μg

和 0.022 96~0.114 8 μg 内，进样量与峰面积呈良好

线性关系。  

2.5  仪器精密度试验  

分别精密吸取“2.2.1”项下绿原酸对照品溶

液、咖啡酸对照品溶液各 2 μL，连续进样 6 次，

计算峰面积 RSD 分别为 0.27%，0.45%。表明仪器

精密度良好。 

2.6  稳定性试验 

取同一供试品溶液，按“2.2.2”项下方法制备，

按“2.1”项下色谱条件分别在 0，2，4，6，8，12 

h 进样 10 μL，测定绿原酸和咖啡酸的峰面积，RSD

分别为 1.01%，2.76%。表明供试品溶液在 12 h 内

稳定。 

2.7  重复性试验 

取同一批(批号：0904118)供试品 6 份，分别按

“2.2.2”项下方法制备，以“2.1”项下色谱条件进

样 10 μL，结果绿原酸平均含量为 4.309 2 mg·g1，

RSD 为 2.54%；咖啡酸平均含量为 0.251 2 mg·g1，

RSD 为 2.74%。表明本法重复性良好。 

2.8  加样回收率试验 

取同一批(批号：0904118)已知含量的供试品 6

份，分别精密加入一定量的绿原酸、咖啡酸对照品，

按“2.2.2”项下方法制备，以“2.1”项下色谱条件

进样 10 µL，测定绿原酸、咖啡酸的含量。结果表

明，本法准确度较好。见表 1。 

表 1  加样回收率测定结果(n=6) 

Tab 1  Results of recovery tests(n=6) 

化合物
样品含量/

mg 

加入量/

mg 

测得量/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均 

回收率/%

RSD/
% 

绿原酸 1.077 7 0.968 4 2.006 6 95.91 96.39 1.48

 1.074 7 0.968 4 1.997 6 95.30   

 1.079 0 0.968 4 2.002 7 95.38   

 1.082 1 0.968 4 2.008 1 95.63   

 1.079 9 0.968 4 2.020 8 97.16   

 1.081 6 0.968 4 2.039 8 98.94   

咖啡酸 0.062 8 0.068 9 0.132 2 100.69 100.02 1.81

 0.062 6 0.068 9 0.130 7 98.84   

 0.062 9 0.068 9 0.130 6 98.26   

 0.063 1 0.068 9 0.131 1 98.73   

 0.063 0 0.068 9 0.132 2 100.51   

 0.063 1 0.068 9 0.134 1 103.12   
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2.9  样品的测定 

按“2.2.2”项下方法和“2.1”色谱条件，对 3

批的炒苍耳子配方颗粒进行含量分析，结果见表 2。 

表 2  样品中绿原酸和咖啡酸含量测定结果(n=3) 

Tab 2  Determination of chlorogenic acid and caffeic acid 
in samples(n=3) 

批号 
绿原酸含量/ 

mg·g1 
RSD/%

咖啡酸含量/ 

mg·g1 
RSD/% 

0804035 4.961 8 1.31 0.435 8 1.25 

0812028 3.922 5 1.42 0.232 9 1.33 

0904118 4.311 1 1.81 0.256 2 1.29 

3  讨论  

据报道[6]，从苍耳子抗炎活性部位中分离得到

的酚酸类化合物有咖啡酸、绿原酸、1,5-O-二咖啡

酰奎宁酸、4-O-咖啡酸奎宁酸等。炒苍耳子配方颗

粒由炒苍耳子经水提、浓缩、干燥、制粒等工序制

成，其中的酚酸类成分在热水中溶解性较好，因此

可考虑作为其颗粒剂含量测定的指标成分。笔者在

预试验中检出该配方颗粒含有绿原酸和咖啡酸，因

此本试验采用此 2种成分的含量控制该制剂的内在

质量。结果表明，同一产家不同批号炒苍耳子配方

颗粒中指标成分绿原酸和咖啡酸的含量存在一定

差异，这可能与苍耳子的采收季节，来源及加工过

程有关。而色谱图中的其他成分有待进一步研究，

以便为炒苍耳子配方颗粒制定较全面的质量控制

标准提供科学依据。 
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GC 测定汉防己甲素中的 6 种残留有机溶剂 
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摘要：目的  建立毛细管气相色谱法测定汉防己甲素中甲醇、乙醇、丙酮、三氯甲烷、苯、环己烷 6 种有机溶剂的残留

量的方法。方法  采用 Rtx-1 毛细管色谱柱(30 m×0.25 mm，0.25 μm)，以氮气为载气，FID 检测器，以 N，N-二甲基甲

酰胺(DMF)为溶剂，程序升温，起始温度为 30 ℃，保持 7.5 min，再以 5 ·min℃ 1 升至 35 ℃，保持 11.5 min，最后以

40 ·min℃ 1 升至 200 ℃，保持 10 min。结果  6 种有机溶剂在各自的浓度范围内具有良好的线性，r 为 0.998 7~0.999 9，

平均回收率为 99.6%~105.9%，最低检测限分别为 0.30，0.22，0.16，0.88，0.03 和 0.10 μg·mL1。结论  本方法简便灵敏，

结果准确可靠，重复性好，适用于汉防己甲素中有机溶剂残留量的检测。 

关键词：气相色谱；汉防己甲素；残留有机溶剂；测定 
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Determination of 6 Kinds of Residual Organic Solvents in Tetrandrine by GC 
 
LIANG Xuange1, WANG Xianwei2(1.Guangxi Beihai Institute for Food and Drug Control, Beihai 536000, China; 

2.Pharmacy College of Guilin Medical College, Guilin 541004, China) 
 

ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a capillary gas chromatography method for determination of six residual organic 
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