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中药配方颗粒为传统中药的新剂型，其性味、归经、

功效与原中药饮片一致，方便临床随证加减、配方使用，

具有无需煎煮、可直接冲服、服用量少、起效迅速、携带方

便等优点，相关产业已初具规模。干姜配方颗粒临床应用

广泛，但现有质量标准不能满足其发展需求。2020年版

《中国药典（一部）》规定了干姜中6 -姜辣素的含量测定

方法［1］，文献［2］亦有报道。另有文献报道了干姜中 6 -
姜酚、8 - 姜酚、10 - 姜酚及 6 - 姜烯酚的含量测定方

法［3］。本研究中建立了同时测定干姜配方颗粒中 5种成

分含量的高效液相色谱法［4 - 9］。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

U3000型高效液相色谱仪（美国 Dionex公司），

AUW220D型电子分析天平（日本 Shimadzu公司，精度

为 0. 01 mg）；F - 120ST型超声波清洗机（深圳福洋科技

集团有限公司）。

1. 2 试药

干姜配方颗粒（神威药业有限公司、北京康仁堂药

业有限公司、江阴天江药业有限公司，批号分别为

19110422，18024491，19072641）；姜酮对照品（批号为

Z09A10C94881）、10 -姜酚对照品（批号为P20N6F6295）、
8 - 姜酚对照品（批号为 P24A10F96114），均购自上海

源叶生物科技有限公司，含量均大于 98%；6 -姜酚对照

品（上海麦克林生化科技有限公司，批号为M00118003，
含量大于98%）；6 -姜烯酚对照品（阿拉丁试剂 <上海 >
有限公司，批号为G1915196，含量大于 98%）；乙腈为色
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高效液相色谱法同时测定干姜配方颗粒中 5 种成分含量
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摘要：目的 建立同时测定干姜配方颗粒中 5 种成分含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 Thermo Syncronis C18 柱（250 mm ×
4. 6 mm，5 μm），流动相为乙腈 -水（梯度洗脱），流速为 1. 0 mL / min，检测波长为 280 nm，柱温为 30 ℃，进样量为 20 μL。结果 姜酮、

6 - 姜酚、8 - 姜酚、6 - 姜烯酚、10 - 姜酚的质量浓度分别在 0. 508 0～50. 80 μg / mL（r = 0. 999 1）、2. 015 0～201. 50 μg / mL（r =
0. 999 9）、0. 516 0～51. 60 μg / mL（r = 0. 999 8）、0. 603 0～60. 30 μg / mL（r = 0. 999 7）、0. 521 0～52. 10 μg / mL（r = 0. 999 3）范围内

与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验结果的 RSD 均小于 2. 0%；平均加样回收率分别为 96. 21%，99. 64%，98. 85%，

98. 15%，98. 08%，RSD 分别为 1. 61%，1. 15%，1. 34%，1. 18%，1. 28%（n = 6）。结论 所建立的方法操作简便，结果准确，重复性好，可

用于同时测定干姜配方颗粒中 5种成分的含量。
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AbstractAbstract：：Objective To establish a high - performance liquid chromatography（HPLC） method for the simultaneous determination
of five components in Ganjiang Formula Granules. Methods The chromatographic column was Thermo Synronis C18 column
（250 mm × 4. 6 mm，5 μm），the mobile phase was acetonitrile - water （gradient elution），the flow rate was 1. 0 mL / min，the
detection wavelength was 280 nm，the column temperature was 30 ℃，and the injection volume was 20 μL. Results The linear
ranges of zingerone，6 - gingerol，8 - gingerol，6 - shogaol，10 - gingerol were 0. 508 0 - 50. 80 μg / mL（r = 0. 999 1），2. 015 0 -
201. 50 μg / mL（r = 0. 999 9），0. 516 0 - 51. 60 μg / mL（r = 0. 999 8），0. 603 0 - 60. 30 μg / mL（r = 0. 999 7） and 0. 521 0 -
52. 10 μg / mL（r = 0. 999 3） respectively. The RSDs of precision，stability and repeatability tests were all lower than 2. 0%. The
average recovery rates of the above five components were 96. 21%，99. 64%，98. 85%，98. 15% and 98. 08% respectively，with RSDs
of 1. 61%，1. 15%，1. 34%，1. 18% and 1. 28% respectively（n = 6）. Conclusion The established method is sample，accurate and
repeatable，which can be used for the simultaneous determination of five components in Ganjiang Formula Granules.
Key wordsKey words：：HPLC；Ganjiang Formula Granules；zingerone；6 - gingerol；8 - gingerol；6 - shogaol；10 - gingerol；content determination
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谱纯，其余试剂均为分析纯，水为重蒸馏水。

2 方法与结果

2. 1 色谱条件

色谱柱：Thermo Syncronis C18柱（250 mm × 4. 6 mm，
5 μm）；流动相：乙腈（A）-水（B），梯度洗脱（0～45 min
时 18%A→88%A，45～50 min时 88%A→100%A，50～
60 min时 100%A→18%A）；流速：1. 0 mL / min；检测波

长：280 nm；柱温：30 ℃；进样量：20 μL［10 - 13］。
2. 2 溶液制备

混合对照品溶液：分别取姜酮对照品、8 - 姜酚对

照品、6 -姜烯酚对照品和10 -姜酚对照品各约10 mg，
精密称定，以80%甲醇溶解并准确稀释50倍，得溶液Ⅰ；

另称取 6 -姜酚对照品约 20 mg，精密称定，置 25 mL容
量瓶中，同法制备溶液Ⅱ；将上述 2种溶液按 1∶1（V / V）
混合，制成含此5种成分的混合对照品贮备液，稀释10倍，

即得。

供试品溶液［14 - 15］：取样品细粉 0. 5 g，精密称定，置

锥形瓶中，精密加入 80%甲醇 50 mL，称定质量，超声

（功率 300 W，频率 40 kHz）提取 35 min后，用 80%甲醇

补足减失的质量，滤过，取续滤液，即得。

2. 3 方法学考察

系统适用性试验：取 2. 2项下 2种溶液各 20 μL，
按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录色谱图。结果供

试品溶液色谱中，在与混合对照品溶液色谱相同保

留时间处有相应色谱峰，理论板数按各成分峰计均

大于 3 000，分离度均大于 1. 5，基线分离良好。详

见图 1。
线性关系考察：精密量取 2. 2项下混合对照品贮备

液0. 5，2，5，10，15，30，50 mL，分别置100 mL容量瓶中，

用 80%甲醇定容，摇匀，制成系列混合对照品溶液。各

取适量，按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以

待测成分质量浓度为横坐标（X，μg / mL）、峰面积（Y）为

纵坐标进行线性回归，结果见表1。
精密度试验：取样品细粉（批号为 19072641）适量，

按 2. 2项下方法制备供试品溶液，按 2. 1项下色谱条件

连续进样测定5次，记录峰面积。结果姜酮、6 -姜酚、8 -
姜酚、6 - 姜烯酚、10 - 姜酚峰面积的 RSD分别为

1. 63%，1. 09%，1. 37%，1. 83%，1. 69%（n = 5），表明方

法精密度良好。

稳定性试验：精密量取同一供试品溶液（批号为

19072641）适量，分别于 0，1，2，3，5，10，12 h时按 2. 1项
下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果姜酮、6 - 姜

酚、8 - 姜酚、6 - 姜烯酚、10 - 姜酚峰面积的RSD分别

为 1. 85%，1. 46%，1. 72%，1. 36%，1. 48%（n = 7），表明

供试品溶液在12 h内基本稳定。

重复性试验：取样品细粉（批号为 19072641）
6份，每份 0. 5 g，精密称定，按 2. 2项下方法制备供试

品溶液，再按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面

积，并计算含量。结果姜酮、6 - 姜酚、8 - 姜酚、6 - 姜

烯 酚 、10 - 姜 酚 平 均 含 量 的 RSD 分 别 为 1. 68%，

1. 52%，1. 71%，1. 60%，1. 81%（n = 6），表明方法重复

性良好。

加样回收试验：取样品细粉（批号为 19072641）约

0. 25 g，精密称定，共 6份，分别精密加入 2. 2项下混合

对照品贮备液 0. 5 mL，按 2. 2项下方法制备供试品溶

液，按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算

加样回收率，结果见表2。
2. 4 样品含量测定

取 3批样品各适量，各 3份，按 2. 2项下方法制备供

试品溶液，再按 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面

积，并计算样品含量。结果见表3（-表示未测出）。

3 讨论

供试品溶液制备方法选择：由于该制剂是将处方

中的药材加工成流浸膏后再制粒，参考 2020年版《中国

药典（一部）》干姜含量测定项下方法同时提取 5种成
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1. 姜酮 2. 6 -姜酚 3. 8 -姜酚 4. 6 -姜烯酚 5. 10 -姜酚

A. 混合对照品溶液 B. 供试品溶液

图1 高效液相色谱图

1. Zingerone 2. 6 - Gingerol 3. 8 - Gingerol 4. 6 - Shogaol
5. 10 - Gingerol

A. Mixed reference solution B. Test solution
Fig. 1 HPLC chromatograms

表1 线性关系考察结果（n = 7）
Tab. 1 Results of the linear relation test（n = 7）

待测成分

姜酮

6 -姜酚

8 -姜酚

6 -姜烯酚

10 -姜酚

回归方程

Y1 = 3. 421X1 + 17. 340 0
Y2 = 2. 042X2 - 0. 964 2
Y3 = 1. 908X3 + 1. 088 0
Y4 = 3. 095X4 - 1. 006 0
Y5 = 5. 127X5 - 4. 924 0

r
0. 999 1
0. 999 9
0. 999 8
0. 999 7
0. 999 3

线性范围（μg / mL）
0. 508 0～50. 80
2. 015 0～201. 50
0. 516 0～51. 60
0. 603 0～60. 30
0. 521 0～52. 10

•检验检测•
Inspection and Test

77



2023年 6月 20日 第 32卷第 12期

Vol. 32，No. 12，June 20，2023China Pharmaceuticals

分，预试验中对提取溶剂、方法、时间进行了考察，分别

用 50%甲醇、80%甲醇、甲醇回流提取和超声提取，经

比较，采用 80%甲醇超声提取 35 min，操作简便，有效

成分含量最高。故选择 80%甲醇超声 35 min作为供试

品溶液的提取方法。

色谱条件选择：同时测定 5种成分色谱条件的关

键为流动相。预试验中流动相考察了乙腈 -水（62∶38，

55∶45，V / V），乙腈 -甲醇 -水（40∶5∶55，V / V / V）、乙腈 -
甲醇 -磷酸水溶液（45∶5∶50，V / V / V），发现以乙腈 - 水

为流动相时分离效果相对较好，但仍有欠缺，后续考察

发现以本研究中流动相条件梯度洗脱时，基线平稳，各

指标成分峰形良好。

样品测定结果比较：本研究中采用了 3个厂家的干

姜配方颗粒样品，结果显示，样品中各成分的含量差异

较大，6 - 姜酚含量均较高，可能原因为不同企业使用

的干姜产地不同和不同厂家提取工艺有差异；有 1个厂

家 1批样品中未检出 8 -姜酚，可能原因是该企业提取

工艺与另外 2家存在差异。鉴于中药是通过多指标成分

发挥疗效，在生产中应尽可能关注所有成分的变化趋

势。故建议在干姜配方颗粒的质量标准中增加姜酮含

量测定检验项目，以进一步完善其质量标准，保证用药

安全有效。

综上所述，本研究中所建立的方法操作简便，结果

准确，重复性好，可用于同时测定干姜配方颗粒中 5种
成分的含量。
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表2 加样回收试验结果（n = 6）
Tab. 2 Results of the recovery test（n = 6）

待测成分

姜酮

6 -姜酚

8 -姜酚

6 -姜烯酚

10 -姜酚

取样量

（g）
0. 256 3
0. 254 2
0. 251 6
0. 249 6
0. 256 2
0. 251 8
0. 257 1
0. 256 3
0. 247 9
0. 260 1
0. 251 8
0. 255 7
0. 250 9
0. 247 1
0. 253 3
0. 250 7
0. 251 8
0. 250 1
0. 246 9
0. 254 3
0. 252 0
0. 246 7
0. 250 8
0. 250 3
0. 250 9
0. 251 3
0. 250 8
0. 247 6
0. 248 2
0. 251 7

样品含量

（mg）
0. 016 23
0. 017 13
0. 015 94
0. 015 81
0. 016 23
0. 015 95
0. 265 8
0. 265 0
0. 256 3
0. 268 9
0. 260 4
0. 264 4
0. 018 26
0. 017 98
0. 018 43
0. 018 24
0. 018 32
0. 018 20
0. 128 6
0. 132 5
0. 131 3
0. 128 5
0. 130 7
0. 130 4
0. 123 8
0. 124 0
0. 123 7
0. 122 1
0. 122 4
0. 124 2

加入量

（mg）
0. 050 80
0. 050 80
0. 050 80
0. 050 80
0. 050 80
0. 050 80
0. 201 5
0. 201 5
0. 201 5
0. 201 5
0. 201 5
0. 201 5
0. 051 60
0. 051 60
0. 051 60
0. 051 60
0. 051 60
0. 051 60
0. 060 30
0. 060 30
0. 060 30
0. 060 30
0. 060 30
0. 060 30
0. 052 10
0. 052 10
0. 052 10
0. 052 10
0. 052 10
0. 052 10

测得量

（mg）
0. 066 34
0. 065 94
0. 065 28
0. 064 62
0. 064 57
0. 063 79
0. 467 5
0. 463 8
0. 454 6
0. 468 7
0. 461 8
0. 469 0
0. 068 27
0. 068 60
0. 069 49
0. 069 42
0. 070 40
0. 069 28
0. 186 6
0. 192 3
0. 190 0
0. 188 1
0. 190 4
0. 189 7
0. 173 8
0. 175 6
0. 175 2
0. 172 8
0. 173 5
0. 175 9

回收率

（%）

98. 64
96. 08
97. 13
96. 08
95. 16
94. 17
100. 10
98. 66
98. 41
99. 16
99. 95
101. 54
96. 92
98. 10
98. 95
99. 19
100. 93
98. 99
96. 19
99. 17
97. 35
98. 84
99. 00
98. 34
95. 97
99. 04
98. 85
97. 31
98. 08
99. 23

X
（%）

96. 21

99. 64

98. 85

98. 15

98. 08

RSD
（%）

1. 61

1. 15

1. 34

1. 18

1. 28

表3 样品含量测定结果（mg / g，n = 3）
Tab. 3 Results of content determination of five components in

samples（mg / g，n = 3）

批号

19110422
18024491
19072641

姜酮

1. 214
1. 025
0. 063

6 -姜酚

2. 907
10. 540
1. 034

8 -姜酚

-
0. 649
0. 073

6 -姜烯酚

2. 161
4. 698
0. 521

10 -姜酚

1. 027
0. 295
0. 493
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