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摘要 目的: 建立 HPLC法同时测定十全大补糖浆中芍药苷、阿魏酸、肉桂酸及甘草酸的含量。方法: 采用 Sepax C18 ( 41 6 mm

@ 250 mm, 5 Lm )色谱柱; 以乙腈 ( A ) - 01 1%磷酸水溶液 ( B )为流动相进行梯度洗脱 ( 0~ 20 m in, 15% Ay 20% A; 20 ~

40 m in, 20% Ay 70% A; 40~ 50 m in, 70% A; 51~ 60 m in, 15% A), 流速 110 mL# m in- 1;检测波长 : 0~ 15 m in时 230 nm (芍药

苷 ) , 151 1~ 30 m in时 320 nm (阿魏酸 ), 301 1~ 33 m in时 285 nm (肉桂酸 ), 3311~ 60 m in时 250 nm (甘草酸 ); 柱温 40 e 。结

果: 芍药苷、阿魏酸、肉桂酸及甘草酸的线性范围分别为 01 21~ 41 13, 0110~ 21 02, 01 05 ~ 1108, 0119~ 31 88 Lg ( r\ 01999); 平

均回收率 ( n = 6)分别为 1011 9% ( RSD= 01 93% ), 971 9% ( RSD = 210% ), 9611% ( RSD = 01 49% ), 10012% ( RSD = 0166% )。

结论: 所建立的 HPLC法可同时测定十全大补糖浆中芍药苷、阿魏酸、肉桂酸及甘草酸的含量。
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Abstract Objec tive: To develop an HPLC m ethod for de term ination o f paeoniflo rin, feru laic acid, c innam ic ac id

and g lycyrrh izic acid in Shiquan Dabu syrups.M ethods: The ana lysis w as carried ou t on an Sepax C18 ( 250 mm @

416mm, 5 Lm) co lumn; Themobile phase w as composed of aceton itrile ( A ) and 011% phosphoric ac id aqueous

( B ) w ith grad ient e lution( 0- 20m in, 15% Ay 20% A; 20- 40m in, 20% Ay 70% A; 40- 50 m in, 70% A; 51

- 60 m in, 15% A ) and the flow ratew as 110mL# m in- 1; The detection w ave lengthsw ere set at230 nm for paeon-

iflorin ( 0- 15 m in) , 320 nm for feru laic ac id ( 1511- 30 m in) , 285 nm fo r cinnam ic acid ( 3011- 33 m in) , and
250 nm for g lycyrrh izic acid ( 3311- 60 m in); The co lumn temperature w as 40 e 1Results: The linear ranges o f
paeon iflorin, feru laic acid, cinnam ic ac id and g lycyrrh izic acid w ere 0121- 4113, 0110- 2102, 0105- 1108, 0119
- 3188 Lg( r\ 01999, respect ively) ; The average recoveries w ere 10119%, 9719% , 9611% , and 10012% ( RSD <

210%, n = 6, respectively) 1Conclusion: This me thod is simp le and can be used to determ ine the above 4 compo-
nents w ith satisfactoric accuracy and repeatab ility1
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十全大补糖浆
[ 1]
由白芍、当归、川芎、肉桂、甘

草等 10味中药组成, 为十全大补丸
[ 2]
的改剂型产

品,其质量标准收载于卫生部药品标准中药成方制

剂第 20册, 具有温补气血的功效,用于气血两虚、面

色苍白、气短心悸、头晕自汗、体倦乏力、四肢不温、

月经量多。处方中白芍为君药,当归及川芎为臣药,

甘草及肉桂为佐药共同加强君药白芍养血调经的功

效, 因此建立 HPLC法同时测定白芍、当归、川芎、肉

桂及甘草中有效成分芍药苷、阿魏酸、肉桂酸及甘草

酸含量,对控制和提高十全大补糖浆的质量有重要

的意义。本文建立 HPLC法同时测定上述 4种成分

的含量,方法简单、快速、准确。
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文献报道中对芍药苷、阿魏酸、肉桂酸、甘草酸

进行单一成分或 2种成分 HPLC含量测定的方法较

多
[ 3, 4]

,但未见同时对 4种成分进行 HPLC含量测定

的方法。本文建立 HPLC法同时测定上述 4种成分

的含量,方法简单、快速、准确。

1 仪器与试药

Ag ilent 1200高效液相色谱仪,配有在线脱气机、

四元泵、VWD检测器、自动进样器、ChemStations色谱

工作站。

乙腈 (色谱纯, 天津市康科德科技有限公司 ) ,

水为去离子水,磷酸 (分析纯, 天津市康科德科技有

限公司 )。对照品芍药苷 (批号: 110736- 200731)、

阿魏酸 (批号: 110773 - 200611)、肉桂酸 (批号:

110786 - 200503 )及甘草酸铵 (批号 110731 -

200614)均购自中国药品生物制品检定所。十全大

补糖浆样品为天津中新药业集团股份有限公司隆顺

榕制药厂提供; 规格: 每瓶 100 mL; 批号: 0604001,

0604002, 0604003, 0604007。

2 溶液制备
211 对照品溶液  取芍药苷、阿魏酸、肉桂酸及甘

草酸铵对照品适量,精密称定,加 50%乙醇制成每 1

mL均为 30 Lg的混合溶液,即得。

212 供试品溶液  精密取样品 10 mL,置 50 mL棕

色量瓶中,用 50%乙醇稀释至刻度,摇匀, 滤过, 取

续滤液,即得。

213 阴性样品溶液  按处方分别制备缺白芍阴性
样品、缺当归和川芎阴性样品、缺肉桂阴性样品、缺

甘草阴性样品及同时缺白芍、当归、川芎、肉桂及甘

草阴性样品,按 / 2120项下方法操作,即得。
3 色谱条件

采用 Sepax C18 ( 416 mm @ 250 mm, 5 Lm)色谱

柱;以乙腈 (A) - 011%磷酸水溶液 ( B)为流动相进行

梯度洗脱 ( 0~ 20 m in, 15% Ay 20% A; 20~ 40m in,

20% Ay 70% A; 40 ~ 50 m in, 70% A; 51 ~ 60 m in,

15% A),流速 110mL# m in- 1;检测波长: 0~ 15m in
时 230 nm (芍药苷 ), 1511~ 30 m in时 320 nm (阿魏

酸 ), 3011~ 33m in时 285 nm (肉桂酸 ), 3311~ 60m in
时 250 nm (甘草酸 );柱温 40 e ;进样量 10 LL。在此

色谱条件下,精密吸取对照品溶液、供试品溶液及阴

性样品溶液 10 LL进样,结果芍药苷、阿魏酸、肉桂酸

和甘草酸的保留时间分别为 11158, 18105, 31111, 35140
m in;分离度均大于 115;理论板数按芍药苷峰计算应不
低于 5000。结果表明,样品中其他成分对芍药苷、阿魏

酸、肉桂酸和甘草酸的测定无干扰。见图 1。

图 1 对照品 ( A)、样品 ( B )、缺白芍阴性样品 ( C )、缺当归和川芎阴

性样品 (D )、缺肉桂阴性样品 ( E )、缺甘草阴性样品 ( F)及阴性样品

(G )色谱图

F ig 1 HPLC ch rom atogram s of reference substances( A ) , sam p le( B ),

and n egat ive samp lew ithout R ad ix Paeon iae A lb a( C ) , Rad ix Angel icae

S in ens is and Rh izoma Chuanx iong ( D ) , C ortex C innam om i( E ) , Radix

G lycyrrh izae( F) , and Rad ix Paeon iae A lba, Radix Angel icae S inens is,

Rh izom a Chuanx iong, C ortex C innam om ,i R ad ix G lycyrrh izae(G )

1.芍药苷 ( paeon iflorin )  2. 阿魏酸 ( feru laic acid )  3.肉桂酸 ( cin-

n am ic acid)  4.甘草酸 ( glycyrrh izic acid)

4 方法学考察

4. 1 线性关系的考察  精密称取对照品芍药苷、阿
魏酸、肉桂酸和甘草酸铵适量,用 50% 乙醇分别制
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成浓度为 015165, 012525, 01135, 01485 mg# mL- 1

的单一成分对照品溶液, 分别均精密吸取上述溶液

1, 5, 10, 15, 20mL,一一对应地分别置于 25mL量瓶

中,用 50%乙醇稀释至刻度, 摇匀, 即得系列浓度混

合对照品溶液,分别精密吸取 10 LL进样,按上述色

谱条件测定峰面积,以对照品进样量 ( Lg)对峰面积

值进行线性回归,求得芍药苷、阿魏酸、肉桂酸和甘

草酸回归方程分别为:

Y= 0146+ 1126 @ 103X r= 019991
Y= 1102+ 0176 @ 103X r= 019990
Y= 1612+ 1144 @ 103X r= 019992
Y= 0107+ 0171 @ 10

3
X r= 019999

结果表明芍药苷进样量在 0121 ~ 4113 Lg, 阿
魏酸进样量在 0110 ~ 2102 Lg, 肉桂酸进样量在
0105~ 1108 Lg,甘草酸进样量在 0119~ 3188 Lg范
围内与峰面积具有良好的线性关系。

412 精密度试验  取供试品溶液连续进样 6次,记

录峰面积,计算芍药苷、阿魏酸、肉桂酸和甘草酸峰

面积的 RSD( n = 6)分别为 0132% , 0145%, 0163% ,
0182%。
413 重复性试验  取同一批号 ( 0604007)样品,精

密量取 10mL, 共 6份,按照 / 2120项下方法制备供
试品溶液,在上述色谱条件下分别进样测定。结果

样品中芍药苷、阿魏酸、肉桂酸及甘草酸平均含量

( n = 6)分别为 0168, 01029, 01023, 0121mg# mL- 1;
RSD分别为 0115%, 0164%, 210%, 0116%。
414 稳定性试验  取同一供试品溶液分别在 0, 2,

4, 8, 12, 18, 24 h进样测定, 结果芍药苷、阿魏酸、肉

桂酸和甘草酸峰面积的 RSD( n = 7)分别为 0125% ,
112%, 118%, 0154%。表明供试品溶液中芍药苷、
阿魏酸、肉桂酸和甘草酸在 24 h内均稳定。

415 加样回收率试验 取同一批号 ( 0604007)样

品,精密量取 5mL, 共 6份,分别精密加入混合对照

品溶液 (含芍药苷 140164 Lg # mL
- 1
、阿魏酸

41858 Lg# mL- 1、肉桂酸 4184 Lg# mL- 1及甘草酸
38172 Lg# mL- 1 ) 25 mL, 按照 / 2120项下方法制备

所需溶液,在上述色谱条件下测定,计算回收率。结

果芍药苷、阿魏酸、肉桂酸及甘草酸平均回收率 ( n

= 6)分别为 10119%, 9719% , 9611% , 10012%; RSD
分别为 0193%, 210% , 0149% , 0166%。
5 样品测定

取 4个批号的样品, 按照 / 2120项下方法制备
供试品溶液,在上述色谱条件下测定, 记录峰面积,

按外标法计算含量。结果见表 1。

表 1 不同批号十全大补糖浆样品中芍药苷、阿魏酸、

肉桂酸及甘草酸的含量 (m g# mL- 1 )

Tab 1 Conten ts of paeon iflor in, feru laic ac id, c innam ic

acid and g lycyrrh iz ic acid in Sh iquan Dabu syrups

批号

( Lo t No1)

芍药苷

( paeon iflor in)

阿魏酸

( feru la ic a cid)

肉桂酸

( cinnam ic acid)

甘草酸

( g ly cy rrhizic ac id)

0604001 0197 01 035 01 033 0131

0604002 0199 01 036 01 031 0131

0604003 0199 01 036 01 031 0132

0604007 0168 01 029 01 023 0121

6 讨论

611 供试品溶液制备方法的确定 本品为糖浆剂,

样品较粘稠, 经试验确定用 50% 乙醇稀释后, 用

0145 Lm过滤,进样测定,方法简便,节省提取时间。
阿魏酸与肉桂酸均见光易分解, 因此稀释时采用棕

色量瓶,提取过程中应注意避免阳光照射。

612 流动相的选择 因为测定多个成分的含量, 采

用梯度洗脱,节省了分析时间。在流动相选择中,采

用不同比例的乙腈 -水、乙腈 - 磷酸溶液、甲醇 -

水、甲醇 -磷酸溶液系统, 经过试验, 比较分离效果

和基线平稳情况,确定以乙腈 - 011%磷酸水溶液为
流动相。在本试验采用的梯度洗脱系统下, 样品色

谱中 4个成分的峰形好, 出峰时间较快,与杂质峰的

分离度均大于 115。
613 检测波长的确定 本试验采用 VWD紫外检

测器,在 230 nm 检测芍药苷, 在 320 nm检测阿魏

酸, 在 285 nm检测肉桂酸, 在 250 nm检测甘草酸,

检测波长设定为各成分的最大吸收处,使上述 4种

成分均有最大的响应,便于对各组分的含量进行准

确测定。

614 小结 本文采用 HPLC法同时测定十全大补

糖浆中芍药苷、阿魏酸、肉桂酸及甘草酸的含量, 可

基本全面反映制剂质量, 方法简单,结果准确可靠,

可用于十全大补糖浆的质量控制。
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