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摘= =要：目的= =建立高效液相色谱法测定田七痛经胶囊中阿魏酸、藁本内酯、欧当归内酯 A 的方法。方法= =选用 qhermo=
AÅÅä~ám=CNU色谱柱，qhermo=pCfbkqfcfCpóåÅroåáë=CNU色谱柱；检测波长为 PON、OUM=åm；体积流量 NKM=miLmáå；柱温 PR℃
结果= =阿魏酸、藁本内酯、欧当归内酯 A的质量浓度与峰面积分别在 NKNO～NNOKPM、NKPP～NPOKSM、MKVS～VRKRM=μgLmi呈良

好的线性关系；回归方程分别为 v＝QS= PPR= RQM= u＋QQ= NUSKTN（r＝MKVVU），v＝NQ= RNQ= MSM= u＋U= TNRKOT（r＝MKVVV），v＝= = = = = = = =
OO=MPN=ORM=u＋NS=QTOKNM（r＝MKVVV）。结论= =该方法准确，简便，灵敏，可作为田七痛经胶囊质量控制的方法。=
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田七痛经胶囊具有通调气血、止痛调经的作用，

用于经期腹痛及因寒所致的月经失调xNz。现代药理

学研究结果表明，阿魏酸、藁本内酯和欧当归内酯

A为起活性作用的有效成分，在高效液相色谱中易

检测xOz。田七痛经胶囊现行有效的质量标准有：卫

生部《药品标准》中药成方制剂第十册（NVVR年）；

国 家 食 品 药 品 监 督 管 理 局 标 准 （ 试 行 ）

v_wMNQMOMMR；国家食品药品监督管理局标准

v_wNPRMOMMV；国家食品药品监督管理总局国家药

品标准tpxPzJ_JNVMUJVRJO；国家食品药品监督管理

总局国家药品标准tpxPzJ_JNVMUJVRJR。上述标准均

未对阿魏酸、藁本内酯和欧当归内酯 A的含量进行

限定，故本文采用 omJemiC 分别测定田七痛经胶

囊中阿魏酸、藁本内酯和欧当归内酯 A的含量，为

本品的标准提高工作提供依据。阿魏酸、藁本内酯

和欧当归内酯A主要来自田七痛经胶囊中的川芎药

材，可以通过其含量评价田七痛经胶囊中川芎的质

量情况。=
N= =材料=

高效液相色谱系统，bmpower工作站（t~íerë= =
= = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = =
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eOSVRJOVVU型号t~íerë公司生产）；qhermo=AÅÅä~ám=
CNU 色谱柱（ORM= mm×QKS= mm，R= μm）；qhermo=
pCfbkqfcfCpóåÅroåáë= CNU 色谱柱（ORM= mm×QKS=
mm，R=μm）；甲醇为色谱纯（VVKVB；ioí=ko=MNSVRP；
jred~= qeÅhåoäogó= fkC 公司生产），水为超纯水

（jerÅk=jáääápore公司jáääáJn型超纯水机提供）。阿

魏 酸 （ NNMTTPJOMNSNQ= ）、 藁 本 内 酯

（NNNTPTJOMNRMT=）及配制阴性样品的对照药材均购

自中国药品生物制品检定研究院；欧当归内酯 A
（AmSMRi）购自天津一方科技有限公司。=
O= =方法=
OKN= =色谱条件=

阿魏酸的测定采用 qhermo= AÅÅä~ám= CNU（ORM=
mm×QKS= mm，R= μm）色谱柱，以甲醇JNB乙酸

（OM׃UM）为流动相进行洗脱；检测波长 PON=åm；体

积流量 NKM=miLmáå；柱温 PR℃；进样量 NM=μi。上

述色谱条件下，所有批次样品中阿魏酸分离度均良

好，见图 N。=
藁本内酯、欧当归内酯 A 的测定采用 qhermo=

pCfbkqfcfCpóåÅroåáë=CNU（ORM=mm×QKS=mm，R=μm）
色谱柱，以甲醇（A）JNB乙酸（_）为流动相进行

梯度洗脱，M～QM=máå（A=NMB～RMB），QM～TM=máå
（A=RMB～NMMB）；检测波长 OUM=åm；体积流量 NKM=
miLmáå；柱温 PR℃；进样量 NM=μixPz。考察多种洗

脱条件xQJSz，上述色谱条件下，所有批次样品中各组

分分离度均良好，见图 O。=

=

=

=
=
AJ阿魏酸对照品溶液；_J供试品溶液；CJ缺川芎阴性样品；NJ阿
魏酸=
AJceruäáÅ= AÅádX= _Jp~mpäeX= CJp~mpäe= ~bëeåÅe= of= iigusticum 
chuanxiong=eoríX=NJceruäáÅ=AÅád=

图 N= =阿魏酸色谱图=
cigK=N= = cerulic=Acid=chromatograms=

=

=

=
=
AJ藁本内酯对照品溶液；_J欧当归内酯 A对照品溶液；CJ供试品

溶液；aJ缺川芎阴性样品；NJ藁本内酯；OJ欧当归内酯 A=
AJiáguëíáäádeX= _Jieváëíoäáde= AX= CJp~mpäeX= aJp~mpäe= ~bëeåÅe= of=
iigusticum chuanxiong=eoríX=NJiáguëíáäádeX=OJieváëíoäáde=A=

图 O= =藁本内酯、欧当归内酯 A色谱图=
cigK=O= = iigustilideI=ievistolide=A=chromatograms=

OKO= =对照品溶液的制备=
精密称取阿魏酸对照品 NNKPQ= mg，置 NMM= mi

量瓶中，加甲醇溶解并定容至刻度，摇匀，精密量

取 R=mi，置 OR=mi量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，

作为对照品溶液。精密称取藁本内酯对照品 NPKOS=
mg，置 NMM=mi量瓶中，加甲醇溶解并定容至刻度，

摇匀，精密量取上述溶液 P=mi，甲醇 P=mi，混匀，

作为藁本内酯对照品溶液。精密称取欧当归内酯 A
对照品 VKRR=mg，置 NMM=mi量瓶中，加甲醇溶解并

定容至刻度，摇匀，精密量取上述溶液 MKR=mi，甲

醇 RKR=mi，混匀，作为欧当归内酯 A对照品溶液。=
OKP= =供试品溶液的制备=

取田七痛经胶囊约 PKM=g，精密称定，精密加入

TMB甲醇 RM=mi，称定质量，超声处理 PM=máå，用

TMB甲醇补足减失质量，摇匀，过滤，作为供试品

溶液。=
OKQ= =阴性溶液的制备=

除去川芎对照药材，按标准中“处方”及“制

法”项下制备阴性样品，取阴性样品约 P=g，按“OKP”
项下配制阴性溶液。经 aAa 色谱峰纯度及 rs 色

谱确定，阴性样品中含有少量（小于 RB）来自其

它药材的藁本内酯，不影响本实验结果。=
OKR= =线性关系考察=

将上述对照品溶液分别稀释至不同质量浓度，

分别进样 NM= μi，以质量浓度对色谱峰面积进行最

小二乘法线性回归，分别绘制各对照品的标准曲线。

= M= = = = = R= = = = NM= = = NR= = = = OM= = = = OR= = = PM= = = = PR= = = QM= = = = QR=
t=L=máå=
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N=

N=

= M= = = = = = NM= = = = = OM= = = = = = PM= = = = = QM= = = = = = RM= = = = = SM= = = = = = TM=
t=Lmáå=
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阿魏酸、藁本内酯、欧当归内酯 A的回归方程分别

为 vZQS=PPR=RQM=u=H=QQ=NUSKTN（r＝MKVVU），v＝NQ=
RNQ=MSM=u=H=U=TNRKOT（r＝MKVVV），v＝OO=MPN=ORM=u=H=
NS= QTOKNM（r＝MKVVV）；线性范围分别为 NKNO～
NNOKPM、NKPP～NPOKSM、MKVS～VRKRM=μgLmi。=
OKS= =精密度考察=

取同一供试品溶液连续进样 S次，测得阿魏酸、

藁本内酯、欧当归内酯 A 峰面积的 opa 分别为

MKSB、MKUB、NKNB。表明仪器精密度良好。=
OKT= =稳定性考察=

取同一供试品溶液，分别于 M、S、NO、OQ=h进
样测定。测得阿魏酸峰、藁本内酯、欧当归内酯 A
面积的 opa分别为 MKTB、MKVB、NKPB。结果表明

供试品溶液中阿魏酸、藁本内酯、欧当归内酯 A在

OQ=h内稳定性良好。=
OKU= =重复性考察=

取同一批供试品，平行制备 S份供试品溶液，

测定，记录各组分色谱峰面积。结果阿魏酸、藁本

内酯、欧当归内酯 A峰面积的 opa分别为 NKOB、
NKMB、NKSB。表明该法重复性良好。=
OKV= =加样回收率实验=

精密称定已知含量的田七痛经胶囊细粉 S份，

每份 NKR=g，分别精密加入与此供试品浓度相当的对

照品溶液，按“OKP”项下操作制备供试液，进样 NM=
μi，记录各色谱峰峰面积，计算阿魏酸、藁本内酯、

欧当归内酯 A 的平均回收率分别为 NMMKUB、

NMOKOB、NMNKNB，opa分别为 OKMB、NKUB、NKVB。=
OKNM= =检测限与定量限=

取 OKP 项下供试品溶液，逐步稀释样品，按信

噪比为 P和 NM分别计算检测限和定量限。阿魏酸、

藁本内酯、欧当归内酯 A 的检测限分别为 MKMP、
MKMV、MKNU=μgLmi，定量限分别为 MKNM、MKPM、MKRV=
μgLmi。=
OKNN= =样品测定=

取所收集的 ON个厂家共 NMP批田七痛经胶囊，

按“OKN”项下的方法进行测定，以外标法计算样品

中 P个成分的含量。结果见表 N。=
OKNO= =结果分析=

采用 pmppOOKM=版本软件对数据进行分析，结

合 w值法与探索性研究法剔除数据中的极端值，对

剩余的 VQ 批次数据进行正态性检验，符合正态分

布。对数据进行相关性分析，阿魏酸与藁本内酯的

pe~rëoå 相关系数为 MKUMT，阿魏酸与欧当归内酯Ａ

的 pe~rëoå相关系数为 MKSNM。经相关性分析，本实

验中阿魏酸与藁本内酯含量强相关、阿魏酸与欧当

归内酯 A含量中强相关，用阿魏酸、藁本内酯、欧

当归内酯A的含量共同评估田七痛经胶囊中川芎的

质量情况是合理的。=
《中国药典》OMNR 年版一部xTz规定川芎药材的

阿魏酸含量，按干燥品计算，含阿魏酸（CNMeNMlQ）F
不得少于 MKNMB。以川芎含水量最大值 NOB，原料

药入药转移率最低限度 VMB计算，根据田七痛经胶

囊生产工艺计算得出，阿魏酸的合格限度为 QTKR=μgL
粒。VQ批正态分布的样品阿魏酸的含量均值为 SSKP=
μgL粒，计算出平均值与合格限度的折算因子为

MKTNT。阿魏酸与藁本内酯、欧当归内酯 A有强、中

强相关性，藁本内酯的含量均值 PNQKM=μgL粒，欧当

归内酯 A的含量均值 NUKN= μgL粒，所以根据折算因

子 MKTNT，计算得出藁本内酯的合格限度为 OORKN=μgL
粒、欧当归内酯 A的合格限度为 NPKM=μgL粒。=

不同厂家质量情况见表 N。结合设立的合格限

度、各厂家含量均值、不合格比例等数据，将 ON
个厂家生产的田七痛经胶囊中的川芎质量分为差、

中、好 P档。其中质量差的为厂家 N、O、NO、NQ、
OM，占调研 ON个厂家的 OPKUB；质量中等的有厂家

NN、NP、NS，占调研 ON个厂家的 NQKPB；其余为质

量好的厂家，占 SNKVB。=
P= =讨论=
PKN= =流动相的选择=

本实验采用多种流动相系统进行分析，试图同

时测得 P种成分的含量，但是阿魏酸的分离效果均

不理想，所以最后选定两种方法测定 P种成分的含

量，方法准确，可靠。=
PKO= =检测波长的选择=

经 aAa 检测器进行全波长扫描，阿魏酸在

PON= åm，藁本内酯和欧当归内酯 A在 OUM= åm两

种成分同时测定吸收强度最大，最终被选定为测

定波长。=
PKP= =川芎质量不合格原因分析=

本品工艺简单，为药材粉碎直接入药，所以生

产工艺不是影响川芎质量的主要原因。经查阅文献

资料，川芎的质量与采收期xUz和产地xOz密切相关。

建议厂家关注川芎的采收期及产地对川芎药材质量

的影响，可适当节约成本，并提高药品质量。=
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表 N= =田七痛经胶囊中川芎质量情况分析=
qable=N= = qhe=qualityof=iigusticumchuanxiongeort=in=qianqi=qongjing=Capsule=

厂家= 检验批数=
质量分数L(μg∙粒−NF= 不合格率LB= P种成分均=

不合格率LB=
P种成分均=
合格率LB=阿魏酸=藁本内酯= 欧当归内酯 A= 阿魏酸= 藁本内酯= 欧当归内酯 A=

厂家 N= N= OPKU= = UOKU= = QKU= = NMM= NMM= NMM= NMM= M=
厂家 O= N= MKM= = NOMKP= = OTKM= = NMM= NMM= M= M= M=
厂家 NO= NP= PRKR= = NTQKN= = NNKU= = VO= TT= U= PU= M=
厂家 NQ= O= QPKU= = OMPKN= = NPKO= = RM= RM= N= RM= RM=
厂家 OM= P= POKM= = VMKP= = NQKT= = NMM= NMM= N= PP= M=
厂家 NN= R= RMKT= = NSUKP= = NSKU= = M= NMM= M= M= M=
厂家 NP= R= RMKN= = PNNKV= = NQKU= = SM= M= SM= M= M=
厂家 NS= Q= RMKQ= = OPNKS= = NNKQ= = OR= RM= TR= OR= OR=
厂家 P= O= SQKM= = OVSKM= = PUKU= = M= RM= M= M= RM=
厂家 Q= T= TQKN= = OSPKR= = ONKV= = M= OV= M= M= TN=
厂家 R= P= USKU= = PSSKV= = ORKO= = M= M= M= M= NMM=
厂家 S= U= TSKO= = PUUKV= = OOKQ= = M= M= M= M= NMM=
厂家 T= O= TNKQ= = OTMKU= = NSKM= = M= M= M= M= NMM=
厂家 U= P= VNKT= = PUQKQ= = NVKO= = M= M= M= M= NMM=
厂家 V= N= SSKR= = PVTKO= = NUKR= = M= M= M= M= NMM=
厂家 NM= V= UUKS= = QMSKO= = NVKT= = M= NN= M= M= UV=
厂家 NR= O= SVKT= = OVNKO= = OVKT= = M= M= M= M= NMM=
厂家 NT= NQ= TMKS= = QPTKQ= = NQKT= = NQ= M= PS= M= SQ=
厂家 NU= U= VVKM= = QRNKV= = OTKU= = M= M= M= M= NMM=
厂家 NV= P= TTKM= = QNPKP= = PSKM= = M= M= M= M= NMM=
厂家 ON= T= URKQ= = QVRKQ= = OUKT= = M= M= M= M= NMM=

=
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