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HPLC法测定小金丸软胶囊中阿魏酸的含量 

王 欣，刘 新 

(重庆医科大学药学院生药教研室，重庆 400016) 

【摘 要】目的：建立小金丸软胶囊中阿魏酸的HPLC含量测定方法。方法：采用 DiamonsilTM C．e(4．6×250mm，5 m)色谱柱，流 

动相为甲醇：l％醋酸水溶液(25：75)，流速为 1．0ml／min，柱温 25％，检测波长为 320nm。结果：阿魏酸在 3~18 g／ml与其峰面积 

线性关系良好 ，回归方程为 Y=100708．7X+24(r=0．9991)，平均回收率为 100．6％(RSD=I．86％，n=5)。结论 ：该方法灵敏度高，准 

确，重现性好，可作为小金丸软胶囊中阿魏酸含量测定方法。 
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Determination of the content of ferulic acid in Xiaojin Wan soft 

capsule by HPLC 

ⅣG 。e￡ 

(Staff room of Pharmacognasy，c0ffege of Pharmacy，Chongqing Medical University) 

【Abstract】Objective：To establish a method for content determination of ferulic acid in Xiaojin Wan soft capsule by high perfor— 

mance liquid chromatography(HPLC)．Methods：Ana1)rsis WaS carried out Oil Shimadzu LC-2010A HPLC．The separation was per- 

formed on DiamonsilTM Cl8 column(4．6×250mm，5 m)，with methanol：l％ acetic acid(25：75)as mobile phase，the flow rate 

Was 1．0ml／min，column temperature Was 25％ and the detection wavelength Was 320rim．Results：A good linear relationship was 

found within the range of 3~18 g／ml，Regression equation Waft,Y=100708．7X+24(r=0．9991)and the average recovery Was 101．1％ 

(RSD=1．86％，n=5)．Conclusion：This method was highly sensitive，accurate and well represented，which could be used to deter— 

mine the content of femlic acid in Xiaojin Wan soft capsule． 
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小金丸为传统方剂，出自清·王洪绪《外科全生 

集》，由麝香 、白胶香、木鳖子、草乌、乳香、没药、当 

归、地龙、五灵脂、香墨共十味药材组成 ，药典 2005 

版收载。小金丸软胶囊为小金丸的剂改剂型，本方 

药性强烈，具散结消肿、化瘀止痛的功效【”。有关小 

金丸软胶囊质量标准的研究尚未见报道，为了保证 

临床用药质量，本文就小金丸软胶囊中阿魏酸的 

HPLC含量测定方法进行研究 ，现将研究结果报道 

如下。 

1 仪器与试剂 

LC一2010A型高效液相色谱仪 (Shimadzu Ltd)，色谱柱 

DiamonsilTM Cl8(4．6×250mm，5 m)，UV2501一PC紫夕 分光 
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光度计 (Shimadzu Ltd．)，AB204一E电子天平 (Metfler Tole— 

do)；阿魏酸对照品 (中国药品生物制品检定所 ，批号为 

0773—9809)，小金丸软胶囊(自制 )；所用试剂甲醇为色谱 

纯，冰醋酸为分析纯。 

2 方法与结果 

2．1 色谱条件与系统适用性试验 

DiamonsilTM C18色谱柱(4．6 X 250mm，5 m)；流 

动相：甲醇：1％冰醋酸水溶液(25：75)；流速：1．0ml／min； 

检测波长：320nm；柱温：25oC；理论塔板数按阿魏酸 

峰计算应不低于3000。在此条件下，供试品溶液中 

阿魏酸和其它成分可达到基线分离，阿魏酸峰与相 

邻色谱峰的分离度大于 1．5，空白对照无干扰。 

2．2 对照品溶液的制备 

取阿魏酸对照品约 lOmg，精密称定，置 50ml棕 
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色量瓶中，加甲醇使溶解并稀释至刻度，摇匀；精密 

量取 3ml，置 50ml棕色量瓶中，加甲醇至刻度，摇 

匀，即得。 

2．3 供试品溶液的制备 

取装量差异项下 的小金丸软胶囊 内容物约 

2．6g，精密称定，置三角烧瓶中，精密加入甲醇20ml， 

称定重量，加热回流 30min，放冷，再称定重量，用甲 

醇补足，摇匀，静置，取上清液用微孔滤膜(O．45 m) 

滤过，作为供试品溶液。 

2．4 空白试验 

按样品制备时的取样量，折算成处方中除当归 

外其余药材的取样量，制成样品，按供试品溶液的 

制备方法，制成空白溶液。空白溶液、供试品溶液及 

对照品溶液分别按进样测定。结果供试品及对照品 

溶液在相应保留时间处有吸收峰，而空白溶液无吸 

收峰，说明空白溶液无干扰。见图 1。 

2．5 线性关系考察 

O 2O ●O O 2O ●O 

一 阿魏酸 

图 1 阿魏酸对照品(A)、供试品(B】和空白对 照(C)的 

HPLC图谱 

精密量取 2．2项下的阿魏酸对照品溶液 3ml、 

6ml、9Illl、12ml、15lTIl、18Illl，置 50ml棕色量瓶中，用 

甲醇稀释至刻度，摇匀。取上述溶液 20 l进样，在 

上述色谱条件下进行 HPLC分析。以峰面积(Y)对 

质量浓度(x)绘制标准曲线。结果表明：阿魏酸在 

3～18 与其峰面积线性关系良好 ，回归方程为 

Y=1~ 708．7X+24，r=0．9991。 

2．6 精密度试验 

精密吸取同一对照品溶液，连续进样 5次，在 

上述色谱条件下进行 HPLC分析，测定阿魏酸峰面 

积，结果 RSD为 0．55％。 

2．7 稳定性试验 

分别精密称取小金丸软胶囊(批号：o60421)适 

量 ，按 2．3项下操作，分别在 0、3、6、9、12h，在上述 

色谱条件下进行 HPLC分析。结果表明，阿魏酸在 

12h内稳定性良好，阿魏酸峰面积 RSD为 0．9％。 

2．8 重现性试验 

分别精密称取同批号的小金丸软胶囊 (批号： 

o60421)适量各 5份，按 2-3项下操作 ，在上述色谱 

条件下进行 HPLC分析，阿魏酸质量分数的 RSD为 

1．41％ 。 

2．9 回收率实验 

分别精密称取已知阿魏酸含量的小金丸软胶 

囊(批号 ：o60421)适量各 5份 ，精密加入一定量的 

阿魏酸对照品溶液 ，按 2．3项下操作 ，在上述色谱 

条件下进行 HPLC分析，测定阿魏酸含量，计算加 

样 回收率 ，结果见表 1，平均回收率为 100．6％， 

RSD=I．86％(n：5)。 

2．10 样 品测定 

表 1 回收率实验结果 

表 2 小金丸软胶囊中阿魏酸的测定结果(n=5) 

批次 含量( g，粒) 

060301 

060317 

060328 

060412 

060421 

8_35 

8_30 

8．33 

8_31 

8．34 

分别精密称取小金丸软胶囊适量，按 2．3项下 

操作，在上述色谱条件下对 5批小金丸软胶囊进行 

HPLC分析，结果见表 2。 

3 讨 论 

考察 了小金丸软胶囊在加热 回流 10、20、30、 

(下转第289页) 
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清 CA， 测定可能是诊断胆管癌的有效肿瘤标志 

物，但孤立的血清 CA 升高并不能准确地进行 良、 

恶性疾病的鉴别。 

CA∞是一种广谱肿瘤标志物，在消化道肿瘤以 

及膀胱、前列腺、肺及乳腺癌患者血清中均有升高。 

Pasanen等研究表明 CA∞诊断胆管癌的灵敏度为 

94．5％，其特异度只有 33．3％ ，我们的实验结果与 

其基本相符，CA∞对胆管癌的诊断阳性率虽高，但 

随着阳性率的提高，同种组织或器官的良性疾病呈 

现的假阳性也随之升高，误诊率可高达 70．97％。 

本实验显示联合并联检测血清 CEA、CA， 

CA∞可将老年胆管癌诊断的敏感度保持在 88、64％， 

特异度虽较单项检测血清 CEA有所下降，但其准确 

度却上升为 86．79％。联合串联检测可将特异度提高 

到 93．54％，敏感度却明显下降，但其误诊率下降为 

12．00％。通过对比，认为并联法优于串联法，联合检 

测对老年胆管癌的诊断具有协同作用，准确度增 

强，可弥补单项检测的不足，降低了漏诊概率，将单 

独检测 CA CA卯的误诊率减低至 12％。从而提高 

肿瘤的检出率。另外在本实验中我们发现 17例血 

清 CA∞含量标准值 10倍以上增加的老年胆管癌患 

者，癌肿病变浸润转移，说明 CA∞含量的变化与肿 

瘤的浸润转移密切相关。 

鉴于老年胆管癌其病变缺乏特异性的临床表 

现，作为常用的检查诊断方法 ERCP，因有创和并发 

症使大多数老年患者难以耐受；虽然现代影像技术 

MRCP已经日益广泛应用于临床，但由于费用过于 

昂贵，在基层医院难以普遍开展；而其他的影像学 

检查方法对其诊断的敏感度和特异性又较低；且胆 

管癌的功能改变往往先于形态学的改变，肿瘤标志 

物的变化常早于影像学的变化，因此，检测血清肿 

瘤标志物对胆管癌的诊断是十分必要的，并通过本 

实验证实联合检测血清肿瘤标志物对老年胆管癌 

的诊断具有一定的价值。肿瘤相关抗原即肿瘤标志 

物的检测仍是今后较实用和最普及的项目，且仍将 

是不断发展的肿瘤检查指标，老年胆管癌肿瘤标志 

物方面的研究仍是艰巨的。 

(通讯作者：罗文军，男，副教授，主要研 究方向：普外科 

血 管) 
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40min的提取率，在加热回流提取 30min内，小金丸 

软胶囊中阿魏酸的提取率随提取时间的延长而提 

高，再延长提取时间提取率基本相同，说明用加热 

回流法提取 30rain即可。 

由于阿魏酸易溶于甲醇，微溶于水 ，故采用 

100％甲醇作为提取溶剂。 

流动相中加入一定量的冰醋酸，可以使被测物 

质分离度好，峰形对称 ，曾参考有关文献 ，但阿魏 

酸与其它成分的分离效果不好。本法以甲醇一醋酸 

水溶液为流动相，可使阿魏酸得到很好的分离。曾 

进行了甲醇：醋酸水溶液不同配比的摸索实验，结 

果表明，当甲醇：1％醋酸水溶液(25：75)时，分离效 

果及出峰时间最好 ，且峰形对称而尖锐，可作为阿 

魏酸的含量测定方法。 

本法测定小金丸软胶囊中阿魏酸的含量，样品 

预处理简单，分离度好，重现性好，对此制剂的质量 

控制具有一定的参考价值。 

(通讯作者：刘 新) 
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