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C18(50 mm×2.1 mm，1.8 µm)，结果供试品溶液在

这 3 种色谱柱上均能得到很好的结果。柱温分别

为 35 ℃和 45 ℃时，供试品溶液均能得到很好的

分离效果。 

2.10  样品含量测定 

取硫酸亚铁缓释片，研细，取细粉约 0.1 g(共

5 批)，精密称定，置具塞玻璃离心管中，按“2.2”

项下方法制得供试品溶液。分别精密吸取供试品

溶液、对照品溶液各 5 μL，注入液相色谱仪，测

定 DOP MRM 391→149 的峰面积，按外标法计算

样品中 DOP 浓度，进一步换算为固体样品中 DOP

的含量(μg·g1)，结果见表 3。 

表 3  样品含量测定结果(n=3) 

Tab 3  Determination results of samples(n=3) 

批号 含量/μg·g1 RSD/% 

20101101 2.5 2.52 

20110101 3.2 2.31 

20100604 3.2 1.94 

101118 2.8 2.43 

110210 2.5 2.02 

3  讨论 

由于塑化剂广泛存在于塑料制品中，因此配

制样品时不能使用塑料制品，而是全部采用玻璃

容器。流动相如果只用甲醇-水，DOP 的响应很低。

改用 5%乙酸铵溶液后，响应明显增高。 

采用多反应监测模式，显著提高了检测的灵敏

度和专属性，且样品处理操作简便、快速。美国 FDA

认为，DOP 可耐受的日摄入量为 600 μg·kg1。实验

结果表明，5 批硫酸亚铁缓释片中 DOP 的含量均

很小，按照说明书的要求使用，摄入的 DOP 量对

人体几乎无害。 
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摘要：目的  建立高效液相转换波长法，同时测定大血藤中红景天苷和绿原酸的含量。方法  采用 Inertsil ODS-SP 色谱

柱(4.6 mm×250 mm，5 μm)，乙腈-0.1%磷酸水溶液梯度洗脱；流速 1 mL·min1，柱温 30 ℃，检测波长 220，325 nm。结

果  红景天苷和绿原酸分别在 0.061 7~1.234 μg(r=0.999 7)和 0.030 2~0.605 μg(r=0.999 9)与峰面积呈良好的线性关系，平

均回收率(n=6)分别为 97.8%和 98.1%，RSD 分别为 1.9%和 1.7%。结论  该方法同时测定大血藤中的红景天苷和绿原酸

的含量，方法简单、准确度高、重复性好，可为大血藤药材的质量控制提供参考。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a wavelength conversion method for determination of salidroside and chlorogenic 
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acid in Sargentodoxa cueata. METHODS  The separation was performed on a Inertsil ODS-SP column(4.6 mm×250 mm, 5 

μm). Acetonitril-0.1% H3PO4 was used as the mobile phase with gradient elution. The flow rate was 1 mL·min1. The detection 

wavelength was 220 nm and 325 nm. RESULTS  The linear range was 0.061 71.234 μg(r=0.999 7) and 0.030 20.605 μg 
(r=0.999 9), respectively. The average recoveries(n=6) of salidroside and chlorogenic acid were 97.8% and 98.1%, respectively. 
CONCLUSION  This method is simple, sensitive and it may be used for the quality control of Sargentodoxa cuneata. 
KEY WORDS: Sargentodoxa cueata; salidroside; chlorogenic acid; wavelength conversion method 

 

大血藤为木通科(Lardi zabalaceae)大血藤属

(Sargentodoxa Rehd. et Wils.)落叶木质藤本大血藤

Sargentodoxa cuneata Rehd. et Wils. 的干燥藤茎

根，味苦性平，归大肠、肝经。具有清热解毒、

活血、祛风止痛之功效，用于肠痈腹痛、热毒疮

疡、经闭、痛经、跌扑肿痛等[1]。药理研究证明，

其具有抗辐射、抗菌、抗炎、抗急慢性过敏、抗

癌及心血管系统等多种药理活性[2]。 

与药理活性相对应的，大血藤亦含有多种有

效成分，本实验以红景天苷和绿原酸作为指标性

成分，采用高效液相转换波长法同时测定红景天

苷和绿原酸含量，为大血藤药材的质量标准的完

善提供参考。 

1  仪器与试剂 

1.1  仪器 

Agilent 1260 高效液相色谱仪(美国 Agilent公

司)；XS105 分析天平(Mettler Toledo)；Agilent 1260 

Infinity 可变波长检测器 (美国 Agilent 公司 )；

KQ-600DV 台式数控超声波清洗器 (昆山市超声

仪器有限公司)；DK-S24 恒温水浴锅(上海精宏实

验设备有限公司)；UE400 电子控温干燥箱(德国

Memmert)。 

1.2  试剂 

红景天苷对照品(中国药品生物制品检定所，

批号：110818-200103，纯度：100%)；绿原酸对

照品(中国药品生物制品检定所，批号：110753- 

200212，纯度：100%)；色谱纯乙腈(德国 Merck)；

色谱纯甲醇(德国 Merck)；大血藤药材(市售)，经

本所殷红妹副主任中药师鉴定为木通科植物大血

藤(Sargentodoxa cuneata Rehd .et Wils.)的干燥藤

茎根。其他试剂均为分析纯。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

Inertsil ODS-SP 色谱柱(4.6 mm×250 mm，

5 μm)；流动相 A(乙腈)-B(0.1%磷酸水溶液)；流速：

1.0 mL·min1；检测波长：0~15 min 为 220 nm，

15~30 min 为 325 nm；进样量：10 µL；柱温：30 ℃；

梯度洗脱：0~30 min(7%→10%A)。在上述色谱条

件下分析，理论板数按红景天苷计不低于 4 000，

按绿原酸计不低于 5 000，两种成分与共存的其他

成分分离良好，分离度均>1.5，色谱图见图 1。 

 
图 1  高效液相色谱图 
A空白溶液；B对照品溶液；C供试品溶液；1红景天苷；2绿原酸 

Fig 1 HPLC chromatograms  
Ablank; Bstandard solution; Csample solution; 1salidroside; 

2chlorogenic acid 

2.2  对照品溶液的制备 

精密称取红景天苷对照品 24.68 mg，置 100 

mL 量瓶中，加甲醇溶解并定容至刻度，摇匀；再

精密称取绿原酸对照品 12.10 mg，置 100 mL 量瓶

中，加甲醇溶解并定容至刻度，摇匀；再精密吸

取上述对照品溶液各 5 mL，置 20 mL 量瓶中，甲

醇稀释至刻度，摇匀，即得对照品混合溶液。 

2.3  供试品溶液的制备   

精密称取过三号筛大血藤药材粉末 0.5 g，置

具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 100 mL，称定重量，

超声 30 min，放冷后补足重量，过滤，取续滤液

置微型离心管中以 12 000 r·min1 离心 5 min，取上

清液作为供试品溶液。 

2.4  线性关系考察   

分别精密吸取 1，2，5，10，15，20 μL 的对

照品混合溶液，分别注入液相色谱仪中，按“2.1”

项下色谱条件测定色谱峰面积，红景天苷和绿原

酸的回归方程分别为 Y=1 423.8X+24.57，r=0.999 7；

Y=3 138.3X0.005 4，r=0.999 9，表明红景天苷在 

0.061 7~1.234 μg，绿原酸在 0.030 2~0.605 μg 呈良
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好的线性关系。 

2.5  仪器精密度试验    

取同一批次大血藤供试品溶液，连续进样 6

次，进样量 10 µL，结果红景天苷和绿原酸的 RSD

分别为 0.30%，0.15%，仪器精密度良好。 

2.6  稳定性试验    

取同一批次大血藤供试品溶液，于 0，3，6，

9，12，18，24 h 进行测定，进样量 10 µL，结果

红景天苷和绿原酸的 RSD 分别为 0. 40%，0. 77%，

表明供试品溶液在 24 h 内稳定。 

2.7  重复性试验   

取同一批次大血藤药材 6 份，每份 0.5 g，精

密称定，按“2.3”项下方法制备，按“2.1”项下

色谱条件测定，进样量 10 µL，结果红景天苷和绿

原酸的 RSD 分别为 1.07%，0.98%，表明该方法重

复性良好。 

2.8  加样回收率试验   

取同一批次大血藤药材 6 份(编号 1)，每份

0.25 g，精密称定，分别精密加入适量红景天苷对

照品和绿原酸对照品，按“2.3”项下方法制备，

按“2.1”项下色谱条件测定，进样量 10 µL，分别

计算红景天苷和绿原酸的加样回收率，结果红景

天苷及绿原酸平均回收率(n=6)分别为 97.8%和

98.1%，RSD 分别为 1.9%和 1.7%，结果见表 1。 

表 1  加样回收率试验 

Tab 1  The recovery rate of added samples 

被测成分 
取样量/ 

g 

原有量/ 

mg 

加入量/

mg 

测得量/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均值/

% 

RSD/
%

0.251 2 1.037 1.234 2.224 97.9 

0.248 9 1.028 1.234 2.237 98.9 

0.250 5 1.035 1.234 2.244 98.9 

0.247 9 1.024 1.234 2.127 94.2 

0.251 7 1.040 1.234 2.246 98.8 

红景天苷 

0.253 2 1.046 1.234 2.236 98.1 

97.8 1.9

0.251 2 1.670 1.815 3.423 98.2 

0.248 9 1.655 1.815 3.418 98.5 

0.250 5 1.666 1.815 3.463 99.5 

0.247 9 1.649 1.815 3.415 98.6 

0.251 7 1.674 1.815 3.304 94.7 

绿原酸 

 

0.253 2 1.684 1.815 3.460 98.9 

98.1 1.7

2.9  样品测定  

取 3 批大血藤药材约 0.5 g，精密称定，按“2.3”

项下方法制备供试品溶液，分别精密吸取供试品

溶液 10 μL，进高效液相色谱仪测定，结果见表 2。 

表 2  样品测定结果(n=3) 

Tab 2  Determination results of sample(n=3) 

红景天苷 绿原酸 
编号 

含量/% RSD/% 含量/% RSD/% 

1 0.413 0.98 0.665 0.56 

2 0.398 1.02 0.702 0.76 

3 0.452 1.13 0.592 0.66 

3  讨论 

试验考察了甲醇、乙醇、水 3 种提取溶剂；

超声、回流 2 种提取方法；15，30，45 min 等提

取时间；最后确定以甲醇超声提取 30 min，提取

操作简便，效率高，且杂质干扰小。 

本试验考察了甲醇-水、乙腈-水、乙腈-0.05 

mol·L1 磷酸二氢钾溶液、乙腈-0.1%磷酸水溶液 4

种流动相系统，发现前两者绿原酸峰峰形不理想，

且第 1 种系统基线不稳，而第 3 种系统分析时，因

含盐系统对仪器损耗较大，且分离效果也不好，最

后选择作为乙腈-0.1%磷酸水溶液为流动相系统。 

目前中国药典 2010 年版大血藤项下尚无含量

测定项，而大血藤中大黄素、酚酸类、红景天苷

的含量测定方法文献[3-5]已有报道，但尚未见采用

高效液相转换波长法同时测定红景天苷和绿原酸

的含量的相关文献。红景天苷在 220 nm 波长处有

最大吸收，而绿原酸在 325 nm 波长处有最大吸收，

且干扰少，所以笔者采用转换波长法建立了同时

测定大血藤药材中红景天苷和绿原酸的 HPLC 测

定方法，选择在 15 min 从波长 220 nm 转换波长为

325 nm，能保证红景天苷和绿原酸都能在各自最

大吸收波长区域有稳定的紫外吸收，杂峰干扰也

减少，且不影响两者的紫外检测。 
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