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　　甘草附子汤出自《伤寒论· 辨太阳病脉证并

治》 ,由甘草 4 g ,附子 4 g,白术 4 g ,桂枝 8 g组成。

主要用于风湿及类风湿性关节炎等症。甘草为方中

君药 ,具有抗炎、镇咳等作用
[1 ]
,甘草酸为甘草的代

表性成分之一。桂枝为方中使药 ,具有镇痛、镇静等

作用 [2 ] ,桂皮酸是桂枝中的主要活性成分之一。本实

验采用 HPLC法对甘草附子汤中的甘草酸和桂皮

酸进行了测定 ,以期为甘草附子汤的质量控制提供

依据。

1　仪器与药品

岛津 LC— 10A高效液相色谱仪 , SPD— 10A紫

外检测器 , CK Ch rom
TM色谱工作站。

甘草、附子、白术、桂枝药材购于沈阳市天益堂

药店 ,经沈阳药科大学孙启时教授鉴定为正品。甘草

酸对照品购于 Sigma公司 ;桂皮酸对照品购于中国

药品生物制品检定所 ;甲醇、乙腈为色谱纯 ,水为重

蒸水 ,其他试剂均为分析纯。

2　色谱条件

　　色谱柱: Hypersil C18柱 ( 200 mm× 4. 6 mm , 5

μm) (大连依利特公司 ) ;测定甘草酸时采用流动相

Ⅰ :甲醇 -乙腈 -水 -冰醋酸 ( 19∶ 30∶ 51∶ 1) ;测定桂

皮酸时采用流动相Ⅱ : 甲醇 -乙腈 -水-冰醋酸 ( 37∶

1∶ 63∶ 0. 3) ;流速为 0. 8 mL /min;紫外检测波长

为 254 nm;柱温为室温。在上述色谱条件下 ,主色谱

峰与相邻其他色谱峰的分离度均大于 1. 5,理论塔

板数均不低于 3 000。 色谱图分别见图 1和 2。

3　方法与结果

3. 1　对照品溶液及内标物溶液的制备:精密称取甘

草酸对照品 27. 4 mg ,甲醇定容于 10 mL量瓶中 ,得

到甘草酸对照品溶液。精密称取桂皮酸对照品 10. 0

mg,甲醇定容于 100 mL量瓶中 ,得到桂皮酸对照品

溶液。分别精密称取内标物联苯 15. 5 mg和甲萘酚

19. 9 mg ,以甲醇分别定容于 25 mL量瓶中 ,得到内

标溶液。

3. 2　供试品溶液的制备:精密称取甘草 0. 5 g ,附子

1-甘草酸　 2-联苯

1-glycyrrhi zic acid　 2-diphenyl

图 1　甘草酸对照品 ( A) ,阴性液 (B)和甘草

附子汤 (C)的 HPLC图谱

Fig. 1　 HPLC chromatograms of glycyrrhizic

acid (A) , negat ive sample (B) and

Gancao Fuzi Decoction (C)

1-桂皮酸　 2-甲萘酚

1-cinnamic acid　 2-α-naph th ol

图 2　桂皮酸对照品 ( A)、阴性液 (B)和

甘草附子汤 ( C)的 HPLC图谱

Fig. 2　 HPLC chromatograms of cinnamic acid (A) ,

negative sample (B) and Gancao Fuzi Decoc-

t ion ( C)

0. 5 g ,白术 0. 5 g ,桂枝 1 g ,以 10倍量 50%乙醇 25

mL提取 2次 ,每次 1 h。 合并提取液 ,滤过 ,回收溶

剂 ,用甲醇溶解并定容于 10 mL量瓶中。精密量取 1

mL溶液置 5 mL量瓶中 ,分别精密加入 0. 5 mL联

苯内标溶液和 1 mL甲萘酚溶液 ,甲醇定容至刻度 ,

0. 45μm微孔滤膜滤过 ,即得供试品溶液。

3. 3　线性关系的考察:分别精密量取甘草酸对照溶

液 0. 1, 0. 4, 0. 8, 1. 2, 1. 6, 2. 0 m L置于 5 mL量瓶

中 ,再量取 0. 5 m L联苯内标溶液 ,加甲醇稀释至刻

度。分别精密量取桂皮酸对照品溶液 0. 1, 0. 3, 0. 6,
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0. 9, 1. 2, 1. 5 mL置于 5 mL量瓶中 ,再量取 1 mL

甲萘酚内标溶液 ,加甲醇稀释至刻度。 分别进样 10

μL,以对照品溶液浓度为横坐标 ,对照品与内标物

的峰面积比值为纵坐标进行线性回归 ,绘制标准曲

线 ,得到回归方程为 Y = 1. 540X - 0. 011 51, r=

0. 999 9; Y= 51. 73X - 0. 006 294, r= 0. 999 8。结果

表明: 甘草酸在 0. 055～ 1. 10 mg /mL,桂皮酸在

2. 0～ 30. 1μg /m L呈现良好线性关系。

3. 4　精密度试验: 取同一浓度的样品重复进样 6

次 ,以甘草酸和桂皮酸峰面积分别与内标物联苯和

甲萘酚峰面积的比值计算 ,测得 RSD分别为 1. 6%

和 1. 0%。

3. 5　重现性试验: 按“供品溶液的制备”方法制备 6

份供品 ,分别进样 ,以甘草酸和桂皮酸峰面积分别与

内标物联苯和甲萘酚峰面积的比值计算 ,得 RSD分

别为 2. 0%和 1. 4%。

3. 6　回收率试验:精密称取甘草 0. 5 g ,附子 0. 5 g ,

白术 0. 5 g ,桂枝 1 g,共 9份 ,分为低、中、高 3组 ,分

别加入甘草酸对照品 2. 00, 4. 00, 6. 00 mg和桂皮

酸 0. 226, 0. 452, 0. 678 mg ,每剂量 3份 ,处理并测

定 ,计算回收率。结果甘草酸平均回收率为 95. 9% ,

RSD为 2. 6% ;桂皮醛回收率为 94. 8% , RSD为

2. 0%。

3. 7　供试品测定:精密称取甘草 0. 5 g ,附子 0. 5 g ,

白术 0. 5 g ,桂枝 1 g ,按照“供试品溶液的制备”方法

进行处理并测定 ,测得甘草附子汤中含甘草酸 3. 8

mg /g ,桂皮酸 0. 33 mg /g (n= 6)。

4　讨论

4. 1　曾以正交试验设计法对甘草附子汤的提取工

艺进行优化 ,以甘草酸、桂皮酸的含量和浸膏得率为

指标 ,考察了溶剂量、提取时间和提取次数对提取结

果的影响。 经过直观分析和方差分析 ,结果显示以

10倍量 50%乙醇 ,提取 2次 ,每次 1 h能获得最好

的提取效果。

4. 2　在流动相中加入冰醋酸可以有效抑制甘草酸

的解离 ,改善了甘草酸的峰形。经过对流动相的进一

步优化 ,在此色谱条件下待测物质的色谱峰与相邻

峰分离较好 ,重现性佳。本法简便、准确 ,可作为甘草

附子汤质量控制的手段之一。
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HPLC法测定风湿关节炎片中士的宁和马钱子碱的含量

李晓妮 ,胡　爽 ,葛　新 ,丁　红
 

(山西医科大学药学院 ,山西 太原　 030001)

　　风湿关节炎片主要由马钱子、麻黄、当归、苍术、

续断、桃仁等 17味中药组成 ,用于风湿痹痛、腰腿疼

痛、风湿性关节炎等症的治疗 ,具有良好疗效。 马钱

子为本处方中的君药。为保证用药安全有效 ,本实验

采用 HPLC法同时测定制剂中士的宁和马钱子碱

两种有效成分的含量 ,方法简便、快速、准确 ,为提高

和完善该制剂的质量标准提供了依据。

1　仪器和试药

岛津高效液相色谱仪 ( LC— 10A泵 , SPD— 10A

紫外可见检测器 , C— R6A数据处理机 )。

甲醇为色谱纯 ,其他试剂均为分析纯 ;士的宁对

照品和马钱子碱对照品 (中国药品生物制品检定所 ,

批号分别为: 0635-9903, 0725-9806) ;风湿关节炎片

(山西华康药业股份有限公司 )。
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