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微管液相色谱法同时测定白术中的白术内酯!、
白术内酯"和苍术酮
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摘要：采用微管液相色谱法同时测定白术中的白术内酯!、白术内酯"和苍术酮。采用美国 <18’)-$"83 =*$’0 #*42

# .<微管柱通用型二元梯度高效液相色谱仪和 <18’)21* >*#微管色谱柱（*&" %% . */ " %%），以甲醇 -乙腈 -水（:

相体积比为 $"0 &0 &；9 相体积比为 &&0 &0 ,"）为流动相，梯度洗脱，流速 &" $? @ %16，在 !!" 6% 波长下检测。在上述

色谱条件下，’ 种组分分离良好，在相应的进样质量范围内具有良好的线性关系。白术内酯!、"和苍术酮的加标

回收率分别为 $%/ #%A，$(/ *’A 和 $#/ "%A；相对标准偏差分别为 */ %’A，*/ ’*A 和 "/ ’$A。该法简便、快捷，能够用

于白术的质量控制。
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+ + 白术为菊科植物白术 )12&*2-3.+#5 ,&*1.*#:";
&3& <.%+8 的干燥根茎，性温，味苦、甘，归脾胃经。
具有健脾益气、燥湿利水、止汗、安胎之功效［*］，为

中医临床的传统用药，也是浙江产的道地药材“浙

八味”之一。苍术酮、内酯类成分是白术抗炎、健脾

的有效成分［!，’］，因而将苍术酮、白术内酯"、!作
为含量指标进行白术品质的评价。中国药典（!""&
年版）一部中“白术”项下仅有鉴别而无含量标准。

文献曾报道苍术酮含量的薄层扫描测定方法、白术

内酯成分含量的液相色谱测定方法［, 1 $］，以及通过

白术指纹图谱的研究所得到的白术总成分谱

图［*"，**］，但这些方法一般应用于药材的鉴定而非定

量分析。同时测定白术的内酯成分及苍术酮含量的

方法未见报道。本文采用微管液相色谱法建立了同

时测定白术中白术内酯!、白术内酯"、苍术酮 ’ 种
有效成分含量的方法，并应用于白术药材的品质评
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价及优质种源的选择，取得了良好的成效。该方法

的建立既体现了新的分析技术在白术有效成分测定

中的探索，同时亦证实了其具有良好的应用价值。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与材料
# # !"#$%&’(#) *+’$,&-+./ 001!常规柱 2微管柱通用
型二元梯度高效液相色谱仪（美国微仪公司）；

3"44"5,4 67(#’$, /8/’(9 :6$%%% 自动进样器（美国
1)($9% 公司），;"4(,$ *<06 !%% 紫外&可见光检测
器（美国微仪公司）；色谱工作站（杭州英谱公司）。

所用试剂除甲醇、乙腈为色谱纯外，其余试剂均为分

析纯；水为重蒸馏水。

# # 苍术酮、白术内酯!及白术内酯"对照品为自
制，经结构鉴定及纯度检查，含量达 &’= 以上；白术
样品均采自浙江磐安中药研究所白术药材基地，是

源自全国各产区的种质在药材基地复种后的样品，

经浙江省名老中药师鉴定均为正品。

! ! #" 色谱条件
# # !"#$%/"+ >(’分析柱（()% 99 * (+ % 99）。流
动相体系为甲醇&乙腈&水，: 相的体积比为 &%, ) , )，
? 相的体积比为 )) , ) , -%。梯度洗脱程序：%$()
9"4，.)= :；()$ !% 9"4，.)= :$ &)= :；!%$ $)
9"4，&)=:；$)$ -% 9"4，&)= :$ .)= :；-%$ )%
9"4，.)=:。流速 )% #; 2 9"4。柱温 $) @。检测波
长 !!% 49。进样量 ! #;。
! ! $" 对照品溶液的制备
# # 精密称取干燥至恒重的对照品白术内酯!"+ %
95，白术内酯" "+ % 95 及苍术酮 "+ ( 95，分别置
于 (% 9; 量瓶中，加甲醇溶解并定容至刻度，摇匀，
得对照品储备液。分别精密吸取白术内酯!、白术
内酯" 对照品储备液各 ( 9; 及苍术酮对照品储备
溶液 " 9; 于 !) 9; 量瓶中，加流动相 ? 至刻度，摇
匀，即得白术内酯!质量浓度为 %+ %!- 5 2 ;、白术内
酯"质量浓度为 %+ %!- 5 2 ; 及苍术酮质量浓度为
%+ (-" - 5 2 ; 的混合对照品溶液。
! ! %" 样品溶液的制备
# # 精密称取干燥白术粗粉 %+ - 5，置于 !) 9; 量
瓶中，加入 !% 9; 甲醇超声提取 $% 9"4，放冷，加入
适量的甲醇至刻度，摇匀。用普通滤纸过滤，滤液经

%+ ! #9 微孔滤膜过滤，滤液作为样品溶液。

#" 结果与讨论

# ! !" 色谱方法的选择
# # 微管液相色谱方法因溶剂消耗少、灵敏度高等
优势，近年来在各种分析领域得到应用［(!，($］。在白

术的分析中，与常规液相色谱法相比，相同条件下采

用微管液相色谱得到的分离度更高，基线漂移状况

有了很大的改善。故选择采用微管液相色谱进行本

文的研究。

# ! #" 流动相的选择
# # 一般以含醇 &%= 以上的溶剂作为流动相进行
等度洗脱进行白术中主要成分苍术酮的分析［(-］，该

流动相与分离内酯的流动相在含醇比例上有较大的

差异。本文根据文献报道，尝试以甲醇为流动相 :
相、水为流动相 ? 相，以梯度洗脱（程序：%$ !%
9"4，.)= :；!%$ $) 9"4，.)= :$ &)= :；$)$ -%
9"4，&)=:；-%$)% 9"4，&)=:$.)=:）进行试验，
结果组分分离不佳（见图 ( &,）。调整梯度洗脱程序
（%$(% 9"4，")= :；(%$!%9"4，")= :$.)= :；!%
$$) 9"4，.)=:$&)=:；$)$-% 9"4，&)=:；-%$)%
9"4，&)=:$")=:）进行试验，$ 种组分的分离效果
得到改善，但基线漂移较大（见图 ( &A）；在流动相中
加入乙腈，并将流动相 : 和 ? 改为含有不同浓度有
机溶剂的水溶液，减小了两相间的差异，使基线漂移

及分离效果得到改善；进一步优化梯度洗脱程序，最

终得到了基线较为平滑、组分分离良好的色谱图

（见图 ( &#）。

图 !" 不同流动相条件下对照品的微管液相色谱图
# # ,B 流动相 :，甲醇；流动相 ?，水；梯度洗脱程序：%$!%
9"4，.)=:；!%$$) 9"4，.)=:$&)=:；$)$-% 9"4，&)=:；-%
$)% 9"4，&)=:$.)=:B AB 流动相 :，甲醇；流动相 ?，水；梯
度洗脱程序：%$(% 9"4，")=:；(%$!% 9"4，")=:$.)=:；!%
$$) 9"4，.)= :$&)= :；$)$-% 9"4，&)= :；-%$)% 9"4，
&)=:$")=:B #B 流动相 :，甲醇 &乙腈 &水（体积比为 &%, ) , )）；
流动相 ?，甲醇 &乙腈 &水（体积比为 )), ), -%）；梯度洗脱程序：%
$() 9"4，.)= :；()$!% 9"4，.)= :$&)= :；!%$$) 9"4，
&)=:；$)$-% 9"4，&)=:$.)=:；-%$)% 9"4，.)=:B

( B 白术内酯"；! B 白术内酯!；$ B 苍术酮 B

·’$"·
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! ! "# 标准曲线与线性范围
! ! 精密吸取白术内酯"、白术内酯!及苍术酮对
照品储备液，分别配制成不同浓度的混合对照品溶

液，按上述色谱条件各进样 # #! 进行分离测定，以
峰面积 ! 为纵坐标，进样量 "（#"）为横坐标进行线
性回归，得到 $ 种组分的工作曲线（见表 %）。结果
显示，在表 % 所示进样量范围内，$ 种组分的线性关
系良好。

表 $# " 种成分的工作曲线和线性范围

组分 线性回归方程% 线性范围 # #" #
白术内酯! ! & %"""’ $ (" ) %*" $ $ % $ # + %, $ , - $ ((((
白术内酯" ! & #’%*. $ $" ) #-.#( $ ’ % $ # + %, $ , - $ (((*
苍术酮 ! & #(#’ $ $" ) **%" $ . ’ $ $ + *’ $ * - $ (((*

% !：峰面积；"：进样质量，#"$

! ! %# 回收率
! ! 取已知含量的样品（安徽亳州样品）%" 份，" 份
为一组，每份约 -/ # "，精密称定后置于 #" %! 量瓶
中，按高、中、低比例分别加入一定量的对照品，然后

按照样品溶液的制备方法操作，制得加标样品溶液。

在选定的色谱条件下测定回收率，白术内酯!、白术
内酯"与苍术酮的平均回收率分别为 (./ *.&，
(’/ %$& 和 (*/ -.&，相对标准偏差（ ’()）分别为
%/ .$&，%/ $%& 和 -/ $(&。
! ! &# 溶液的稳定性
! ! 将样品溶液分别放置 %，#，$，,，"，%- * 后进样
测定，记录峰面积，结果显示样品溶液在 %- * 内稳
定。同时经实验证实苍术酮对照品溶液在测定时间

内基本稳定，符合含量测定的要求。

! ! ’# 精密度
! ! 精密称取干燥白术粗粉 " 份，每份约 - $ , "，按
照样品溶液的制备方法制备精密度试验样品溶液。

精密吸取上述溶液各 # #! 进行测定，所测得的白术
内酯!、白术内酯"和苍术酮峰面积的 ’() 分别为
% $ "#&，% $ $"& 和 % $ -(&。
! ! (# 样品测定
! ! 精密吸取样品溶液 # #! 进行测定，计算样品中
$ 种有效成分的含量，结果见表 #。色谱图见图 #。

表 !# 白术样品中 " 种组分的含量测定 %" # "

样品产地 $（白术内酯!） $（白术内酯"） $（苍术酮）
浙江省磐安林峰 % $ ,$ - $ (( $ $ -.
浙江省天目山 % $ ’, % $ #$ % $ .*
安徽省亳州 % $ ". % $ #, $ $ -(
浙江省天台石梁 - $ %. - $ %" %% $ -"
江西省安福 - $ %" - $ #. ’ $ (-

图 !# 样品的微管液相色谱图
% $ 白术内酯!；# $ 白术内酯"；$ $ 苍术酮 $

"# 结论

! ! 以苍术酮、白术内酯!和"为测定指标，采用微
管液相色谱法建立了同时测定白术中 $ 种主要成分
含量的方法。方法学考察结果显示各项考察指标符

合含量测定的要求；将其应用于药材种质复种、栽培

中的质量评价，可以获得优质种源；测定结果稳定，

具有良好的可操作性与重复性。

! ! 实验结果显示：仅以 $ 个组分中任一组分的含
量作为指标评价白术的品质不够客观和全面。同时

发现白术中苍术酮与内酯成分的含量间存在某种规

律，我们将进一步探讨其内在规律。
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