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HPLC 测定续断中马钱苷酸、马钱苷和当药苷的量 
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摘  要：目的  建立 HPLC 法测定续断中马钱苷酸、马钱苷和当药苷的分析方法，通过对多个产地续断的分析，完

善续断药材的质量评价方法。方法  Venusil MP C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm），0.1% H3PO4（A）-乙腈（B）

梯度洗脱：0～10 min，8%～9% B；10～30 min，9%～11% B；30～36 min，11%～100% B；体积流量 1 mL/min，

柱温 25 ℃。结果  马钱苷酸、马钱苷和当药苷得到很好分离，并分别在 18.4～368.2、2.02～40.4、17.5～349.6 μg/mL

内线性关系良好；提取方法的回收率分别为 99.34%、99.19%、101.61%。结论  马钱苷酸、当药苷和马钱苷为续断

中的主要环烯醚萜苷类成分，同时测定续断中 3 种环烯醚萜苷类成分的方法简便、快捷。各主产地续断中马钱苷酸、

当药苷和马钱苷的范围分别为 20.4～186.8、26.4～177.7 和 1.9～13.2 mg/g，3 个成分之和在不同样品之间变化不大，

建议作为续断药材质量控制标准。 
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Abstract: Objective  To establish a method for the determination of loganic acid, chiratin, and loganin in Dipsaci Radix and improve 

the quality evaluation by analyzing Dipsaci Radix from different habitats. Methods  The analysis was performed on Venusil MP C18 

column (250 mm × 4.6 mm, 5 μm) with mobile phase consisting of 0.1% H3PO4-acetonitrile for gradient elution: 0—10 min, 8%—9% 

B; 10—30 min, 9%—11% B; 30—35 min, 11%—100% B. The flow rate was 1 mL/min and the column temperature was 25 . ℃

Results  The results showed that loganic acid, chiratin, and loganin were well separated with the good linearity in 18.4—368.2, 

2.02—40.4, and 17.5—349.6 μg/mL, respectively. The average recoveries of the three iridoid glycosides were 99.34%, 99.19%, 

and 101.61%. Conclusion  Loganic acid, chiratin, and loganin are the main iridoid glycosides in Dipsaci Radix. The method can 

easily be applied to the content determination of loganic acid, chiratin, and loganin in Dipsaci Radix quickly. The content ranges 

of loganic acid, chiratin, and loganin are 20.4—186.8, 26.4—177.7, and 1.9—13.2 mg/g, respectively, and the sum of the three 

iridoid glycosides shows no significant differences in various Dipsaci Radix from different habitats, and proposes to evaluate the 

quality of Dipsaci Radix. 
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续断为川续断科植物川续断 Dipsacus asper 

Wall. ex Henry 的干燥根，具有补肝肾、强筋骨、通

血脉、利关节、破癖、止痛解毒的功效[1]。续断主

产于四川、湖北、云南、贵州等省。续断中的化学 
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成分主要有三萜皂苷类、环烯醚萜苷类、木脂素类

等[2-3]。目前，《中国药典》2010 年版用续断皂苷

VI 的量控制川续断药材的质量，刘京晶等[4]测定了

续断中 3 种皂苷的量，发现续断皂苷 X 和续断皂苷

XII 在药材中的量也比较高，曹桂侠等[5]采用 HPLC

法测定了续断饮片中马钱苷的量。本课题组发现，

马钱苷酸（loganic acid）、当药苷（chiratin）和马钱

苷（loganin）为续断中高质量分数环烯醚萜苷类成

分，本实验建立了 HPLC 测定续断药材中这 3 个成

分的方法，并通过测定四川、贵州、云南、湖北等

主产地药材的 3 成分的量，考察环烯醚萜苷类成分

在不同产地续断药材中的质量分数状况。 

1  仪器与材料 

Perkin Elmer 高效液相色谱仪；KQ-250DB 超声

波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；AL204-IC

电子分析天平、XSl05 型电子天平（METTLER 

TOLEDO 公司）。 

马钱苷酸对照品（批号 MUST-13042501）购自

成都曼思特生物科技有限公司，质量分数为 98%；

当药苷对照品（批号 111742-200501）购自中国食

品药品检定研究院；马钱苷（为实验室自制，HPLC

质量分数＞98%）。乙腈（色谱纯，Honeywell），甲

醇（分析纯，北京化工厂），磷酸（分析纯，北京红

星化工厂），水（纯净水，娃哈哈）。 

所有药材样品采自产地或购自药材市场，由中

国医学科学院药用植物研究所郭宝林研究员鉴定为

川续断 Dipsacus asper Wall. ex Henry 的根。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

Venusil MP C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 

μm）；柱温 25 ℃，检测波长为 235 nm，体积流量

1.0 mL/min，进样量 20 μL，流动相与洗脱条件：流

动相 A 为 0.1% H3PO4，流动相 B 为乙腈；梯度洗

脱：0～10 min，8%～9% B；10～30 min，9%～11% 

B；30～36 min，11%～100% B。色谱图见图 1。 

2.2  溶液的制备 

2.2.1  对照品溶液的配制  分别精密称取马钱苷

酸、马钱苷、当药苷对照品 3.652、2.020、2.185 mg，

分别配制成 1.841、0.202、0.874 mg/mL 的对照品溶

液母液。 

2.2.2  供试品溶液的制备  精密称取药材细粉约

0.5 g，置具塞锥形瓶中，精密加入 50%乙醇 25 mL，

密塞，称定质量，超声处理（功率 100 W，频率 40  

 

1-马钱苷酸  2-马钱苷  3-当药苷 

1-loganic acid  2-loganin  3-chiratin 

图 1  混合对照品 (A) 和续断样品 (B) 的 HPLC 图 

Fig. 1  HPLC of mixed reference substances (A) and Dipsaci 

Radix sample (B) 

kHz）30 min，放冷，再称定质量，用 50%乙醇补

足减失的质量，摇匀，经 0.45 μm 微孔滤膜滤过，

取滤液即得。 

2.3  线性关系考察 

精密吸取上述对照品溶液母液配制马钱苷酸质

量浓度分别为 18.4、36.8、92.0、138.0、184.0、368.2 

μg/mL；当药苷质量浓度分别为 17.5、34.9、87.4、

131.1、174.8、349.6 μg/mL；马钱苷质量浓度分别

为 2.0、4.0、10.1、15.2、20.2、40.4 μg/mL。过 0.45 

μm 微孔滤膜，按“2.1”项下色谱条件进样。以对

照品溶液的质量浓度为横坐标（X），峰面积为纵坐

标（Y），绘制标准曲线。回归方程分别为马钱苷酸：

Y＝2.4×107 X－7.9×105，线性范围 18.4～368.2 

μg/mL，R2＝0.999 1；当药苷：Y＝1.4×107 X－

1.6×105，线性范围 17.5～349.6 μg/mL，R2＝0.999 1；

马钱苷 Y＝1.4×108 X－6.7×105，线性范围 2.02～

40.4 μg/mL，R2＝0.999 3。 

2.4  精密度试验 

取一定质量浓度的混合对照品溶液（马钱苷酸

1.841 mg/mL、当药苷 0.874 mg/mL、马钱苷 0.202 

mg/mL），在“2.1”项下色谱条件连续进样 6 次，

记录色谱峰面积，计算马钱苷酸、当药苷和马钱苷

峰面积的 RSD 分别为 0.48%、0.38%、0.99%；连续

进样 3 d，每天 6 次，记录峰面积，以上 3 种指标成

分日间 RSD 分别为 0.78%、0.73%、1.40%，表明精

密度良好。 

2.5  稳定性试验 

取供试品溶液，分别在 0、2、4、8、12、24 h
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按“2.1”项下色谱条件测定，测定峰面积。结果

马钱苷酸、当药苷和马钱苷的 RSD 分别为

0.93%、3.55%、2.08%，结果表明，供试品溶液

中马钱苷酸、当药苷和马钱苷在室温条件下 24 h

内稳定。 

2.6  重复性试验 

制备供试品溶液 6 份，按“2.2.2”项下方法操

作，平行制备供试品溶液，在“2.1”项下色谱条件

下测定，记录色谱峰面积，结果马钱苷酸、当药苷

和马钱苷的质量分数的 RSD 分别为 1.36%、4.95%、

3.67%，表明重复性良好。 

2.7  加样回收率试验 

精密称取样品 6 份，每份 0.25 g，分别加入与

供试品中质量分数相等的马钱苷酸、当药苷、马钱

苷对照品，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，

在“2.1”项色谱条件下进样，记录色谱峰峰面积，

计算回收率。结果马钱苷酸、当药苷、马钱苷的平

均回收率分别为 99.34%、99.19%、101.61%，RSD

分别为 1.12%、1.35%、2.66%。 

2.8  样品测定 

对不同产地的续断样品按上述供试品溶液制备

方法和色谱条件进行测定和计算，结果见表 1。 

表 1  不同产地续断药材中环烯醚萜苷类成分的测定结果 (n = 3) 

Table 1  Determination of iridoid glycosides in Dipsaci Radix from different habitats (n = 3) 

编号 产地 采购时间/年 马钱苷酸/(μg·g−1) 当药苷/(μg·g−1) 马钱苷/(μg·g−1) 总量/(μg·g−1) 

1 湖北恩施 2009 121.8 137.3 15.4 274.5 

2 湖北恩施 2009  34.1  26.4  4.6  65.1 

3 云南大理 2009  35.1 177.7  1.9 214.7 

4 云南大理 2009 109.6 151.0  3.9 264.5 

5 云南大理 2009  85.0 120.6  3.9 209.5 

6 四川越西 2009  83.1 122.9  4.8 210.8 

7 四川 2009 166.0  59.8 12.2 238.0 

8 四川 2009 178.2  51.9 13.2 243.3 

9 四川 2009 174.5  64.3 12.2 251.0 

10 贵州龙里 2011 186.8  79.3  9.8 275.9 

11 贵州龙里 2011 178.7  57.9 10.5 247.1 

12 贵州龙里 2011  20.4  32.6  3.5  56.5 

13 贵州龙里 2011  89.5 127.8  4.8 222.1 

 

3  讨论 

3 种环烯醚萜苷类化合物马钱苷酸最大紫外吸收

波长为 233 nm，当药苷最大紫外吸收波长为 245 nm，

马钱苷最大紫外吸收波长为238 nm，综合采用235 nm

为检测波长。流动相添加磷酸后的色谱峰分离度较

好，故选择 0.1%磷酸水、乙腈作为流动相。 

从本实验所测的 13 份药材的量可以看到，续断药

材中马钱苷酸和当药苷的范围分别为 20.4～186.8 

μg/g 和 26.4～177.7 μg/g，而马钱苷的量稍低，范围

为 1.9～13.2 μg/g。在药材中，或者马钱苷酸是量最

高成分，或者当药苷的量最高，如在 3 个产于云南

的样品中，当药苷明显高于马钱苷酸，但是在其他

产地规律不甚明显。除去 2 份量很低的样品，其他

样品中 3 个成分的总和差异不大，总量范围为

0.209 5～0.275 9 mg/g。建议马钱苷酸、马钱苷和当

药苷 3 个成分的总量作为控制续断中环烯醚萜苷类

成分的质量标准。本实验的样品来源有限，还有待

进一步研究。 
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