
书书书

ＨＰＬＣ同时测定蜘蛛香中９种指标成分的含量

程盛勇１，付洋１，郁林娜１，鲁文琴２，黄静１，罗喜荣１，杨军３

（１．贵州医科大学 药学院，贵州 贵阳　５５００２５；２．贵州医科大学附院，贵州 贵阳　５５０００４；３．中国科学院 地球化学研究所，贵州 贵阳　

５５００８１）

［摘　要］目的：建立高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）同时测定蜘蛛香中新绿原酸、绿原酸、咖啡酸、异绿原酸Ｂ、橙皮
苷、异绿原酸Ａ、异绿原酸 Ｃ、乙酰缬草三酯及缬草三酯含量的方法。方法：采用 ＤｉａｍｏｎＳｉｌ Ｃ１８色谱柱，乙腈
（Ａ）－０１％甲酸水溶液（Ｂ）为流动相梯度洗脱，检测波长为３２７ｎｍ（０～３３ｍｉｎ）、２５６ｎｍ（３３～９０ｍｉｎ），流速为
１０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为３０℃。结果：新绿原酸在０７５～１２０００ｍｇ／Ｌ（ｒ＝１００００）、绿原酸在５２３～４１８００ｍｇ／Ｌ
（ｒ＝１００００）、咖啡酸在０４４～４４００ｍｇ／Ｌ（ｒ＝１００００）、异绿原酸Ｂ在２１～２１０００ｍｇ／Ｌ（ｒ＝１００００）、橙皮
苷在２２０～２２０００ｍｇ／Ｌ（ｒ＝１００００）、异绿原酸Ａ在２０６５～３３００００ｍｇ／Ｌ（ｒ＝０９９９９）、异绿原酸 Ｃ在１８８
～１５０００ｍｇ／Ｌ（ｒ＝１００００）、乙酰缬草三酯在２５０～２００００ｍｇ／Ｌ（ｒ＝１００００）、缬草三酯在１０００～８００００ｍｇ／Ｌ
（ｒ＝１００００）的进样浓度范围内线性关系良好，加样回收率（ｎ＝６）为１０１９２％ ～１０７５１％，ＲＳＤ＜３％；２５批蜘
蛛香样品中９种成分含量差异较大，其中缬草三酯、橙皮苷、异绿原酸 Ａ及绿原酸等４个成分的含量较高。结
论：ＨＰＬＣ可同时测定蜘蛛香中９种成分含量。
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　　蜘蛛香又名马蹄香、老虎七、土细辛、心叶缬草
等，系败酱科缬草属植物蜘蛛香（Ｖａｌｅｒｉａｎａｊａｔａ
ｍａｎｓｉＪｏｎｅｓ）的干燥根茎和根，具有镇惊安神、理气
止痛、消炎止泻、祛风除湿等功效，是唯一被《中国

药典》２０１５年版收载的缬草类生药［１－２］。现代药

理研究表明，蜘蛛香具有抗肿瘤、抗焦虑、抗抑郁、

神经保护、保肝、抗氧化、抗菌及抗病毒等作用，主

要含有挥发油、缬草三酯类、黄酮类、酚酸类、生物

碱、氨基酸、木脂素及多糖等化学成分，其质量控制

主要是薄层色谱法鉴别缬草三酯和乙酰缬草三酯，

无含量测定项［３－１７］。根据中药整体成分发挥作用

的特点，开展指纹图谱研究和多成分含量测定并建

立质量标准，是保障中药质量和疗效一致性的有效

方法［１８－２０］。本课题组前期对蜘蛛香指纹图谱研究

发现新绿原酸、绿原酸、咖啡酸、异绿原酸 Ｂ、橙皮
苷、异绿原酸Ａ、异绿原酸Ｃ、乙酰缬草三酯和缬草
三酯可作为蜘蛛香的定性鉴别和质量差异标记物，

本研究据此建立了高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）同时
测定蜘蛛香中９种成分含量的方法，旨在为其质量
标准的提高和修订提供科学依据。

１　材料与方法
１１　实验仪器与试药

Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０高效液相色谱仪（美国安捷伦公
司），ＢＳＡ２２４Ｓ型电子天平（赛多利斯科学仪器有
限公司），ＫＱ３２００Ｅ型超声波清洗器（昆山市超声
仪器有限公司），ＦＷ１７７型中草药粉碎机（天津市
泰斯特仪器有限公司）；缬草三酯对照品（批号

ｗｋｑ１６０１１２０３，纯度９８２１％）及乙酰缬草三酯对照
品（批号ｗｋｑ１６０７２００４，纯度９８８６％）均来源于四
川维克奇生物科技有限公司，橙皮苷对照品（批号

６０２Ｆ０２２，纯度９８００％）来源于北京索莱宝科技有
限公司，新绿原酸对照品（批号 ＭＵＳＴ－１５０１１４１２，
纯度 ９９３７％）、绿原酸对照品（批号 ＭＵＳＴ－
１５０４１８１４，纯度 ９９３９％）、咖啡酸对照品（批号
ＭＵＳＴ－１５０９０８０３，纯度９９９９％）、异绿原酸 Ａ对

照品（批号ＭＵＳＴ－１５０４２５１８，纯度９８８２％）、异绿
原酸 Ｂ对照品（批号 ＭＵＳＴ－１５０８１４１１，纯度
９９０５％）及异绿原酸 Ｃ对照品（批号 ＭＵＳＴ－
１５０８１４１４，纯度９９８４％）均来源于成都曼思特生
物科技有限公司，乙腈、甲醇为色谱纯，水为娃哈哈

纯净水，其余试剂均为分析纯。蜘蛛香药材为产地

采集或药材市场购买，经贵州医科大学生药学教研

室覃容贵教授鉴定为败酱科植物蜘蛛香（Ｖａｌｅｒｉａｎａ
ｊａｔａｍａｎｓｉＪｏｎｅｓ）的干燥根茎及根，２５批蜘蛛香样品
产地及采集时间见表１。

表１　２５批蜘蛛香样品产地及采集时间
Ｔａｂ．１　Ｓａｍｐｌｅｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎａｎｄｃｏｌｌｅｃｔｉｏｎｔｉｍｅ

ｏｆ２５ｂａｔｃｈｅｓｉｎＶａｌｅｒｉａｎａｊａｔａｍａｎｓｉ
批次 产地 采集时间

Ｓ１ 贵州大方 ２０１２１１２３
批次 产地 采集时间

Ｓ１４ 贵州惠水 ２０１７０８０８
Ｓ２ 贵州关岭 ２０１７１００８ Ｓ１５ 贵州惠水 ２０１６０５０７
Ｓ３ 广西桂林 ２０１６０６０９ Ｓ１６ 贵州惠水 ２０１６０６１０
Ｓ４ 贵州贵阳 ２０１３０４１５ Ｓ１７ 吉林白山 ２０１６１１２７
Ｓ５ 湖南凤凰 ２０１２０３０９ Ｓ１８ 贵州凯里 ２０１７０８２６
Ｓ６ 贵州贵阳 ２０１７０９１７ Ｓ１９ 四川青川 ２０１７０６１６
Ｓ７ 贵州贵阳 ２０１７０６０９ Ｓ２０ 贵州铜仁 ２０１２０４１１
Ｓ８ 贵州惠水 ２０１７０６０７ Ｓ２１ 云南保山 ２０１７０８１９
Ｓ９ 贵州惠水 ２０１６０９０３ Ｓ２２ 云南保山 ２０１７０８１９
Ｓ１０ 贵州惠水 ２０１７０６０９ Ｓ２３ 贵州长顺 ２０１７０６０７
Ｓ１１ 贵州惠水 ２０１７０８０７ Ｓ２４ 贵州长顺 ２０１７０６０９
Ｓ１２ 贵州惠水 ２０１７０６０３ Ｓ２５ 贵州贞丰 ２０１７０８１８
Ｓ１３ 贵州惠水 ２０１７０８０８

１２　方法
１２１　色谱条件　色谱柱为ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８（４６ｍｍ
×２５０ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈（Ａ）－０１％甲酸
水溶液（Ｂ），梯度洗脱（１２％～３０％乙腈、０～１８ｍｉｎ，
３０％～３２％乙腈、１８～２０ｍｉｎ，３２％ ～４０％乙腈、２０
～２３ｍｉｎ，４０％ 乙腈、２３～２５ｍｉｎ，４０％～５３％ 乙
腈、２５～３３ｍｉｎ，５３％ ～８５％乙腈、３３～９０ｍｉｎ，流
速１０ｍＬ／ｍｉｎ）；０～３３ｍｉｎ检测波长为３２７ｎｍ，３３
～９０ｍｉｎ为２５６ｎｍ；柱温３０℃，进样量２０μＬ。
１２２　对照品溶液的制备　称取新绿原酸、绿原
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酸、咖啡酸、异绿原酸Ｂ、橙皮苷、异绿原酸 Ａ、异绿
原酸Ｃ、乙酰缬草三酯、缬草三酯对照品适量，加
７０％甲醇溶解制成混合对照品溶液，浓度分别为
１２０００、４１８００、４４００、２１０００、２２０００、３３０００、
１５０００、２００００及８００００ｍｇ／Ｌ。
１２３　供试品溶液的制备　取本品粉末（６０目
筛）０２ｇ置棕色ＥＰ管中，加入７０％甲醇１０ｍＬ称
定质量，于３７℃超声（功率１５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ）
处理４０ｍｉｎ，放置至室温，称定质量，用７０％甲醇
补足减失的质量，经 ０４５μｍ微孔滤膜滤过，
即得。

１２４　系统适应性实验　分别量取混合对照品溶
液和供试品溶液各２０μＬ，参照１２１项下的色谱
条件测定，得色谱结果。

１３　方法学考察
１３１　线性关系考察　取１２２项下混合对照品
溶液逐级稀释得到不同质量浓度，按１２１项下色
谱条件分别进样检测。以峰面积为纵坐标，以混合

对照品溶液中各指标成分的质量浓度为横坐标，作

线性回归曲线，获得９种成分的线性浓度范围及相
关系数（ｒ）。
１３２　精密度试验　取 Ｓ７样品按１２３项下方
法制备供试品溶液，按１２１项下色谱条件连续进
样６次，测定峰面积，计算９种成分ＲＳＤ，评估仪器
精密度。

１３３　重复性试验　取 Ｓ７样品按１２３项下方
法平行制备６份供试品溶液，按１２１项下色谱条
件测定，测定峰面积，计算 ９种成分平均含量及
ＲＳＤ，评估方法重复性。
１３４　稳定性试验　取 Ｓ７样品按１２３项下方
法制备供试品溶液，分别于 ０、３、６、９、１２、２４ｈ按
１２１项下色谱条件测定峰面积，计算 ９种成分
ＲＳＤ，评估供试品溶液在２４ｈ内的稳定性。
１３５　加样回收率试验　取 Ｓ７样品 ６份，每份
００２ｇ，精密称定，分别加入混合对照品溶液适量，
按１２３项下方法制备供试品溶液，按１２１项下
色谱条件测定，计算回收率。

１３６　样品测定　取表１样品按１２３项下方法
制备供试品溶液，按１２１项下色谱条件测定，记
录峰面积，计算蜘蛛香中９种成分含量。

２　结果
２１　建立的ＨＰＬＣ方法考察

本研究设定的色谱条件可测得蜘蛛香中９种

成分的色谱峰（图１），蜘蛛香中新绿原酸、绿原酸、
咖啡酸、异绿原酸 Ｂ、橙皮苷、异绿原酸 Ａ、异绿原
酸Ｃ、乙酰缬草三酯、缬草三酯在一定范围内呈良
好线性关系（表２），９种成分回收率为１０１９２％ ～
１０７５１％，ＲＳＤ为０５７％～２３９％ （表３），提示本
研究建立的方法可用于蜘蛛香中９种成分含量的
测定。

注：Ａ为样品，Ｂ为混合对照品；１为新绿原酸，２为绿原酸，
３为咖啡酸，４为异绿原酸Ｂ，５为橙皮苷，６为异绿原酸Ａ，
７为异绿原酸Ｃ，８为乙酰缬草三酯，９为缬草三酯。

图１　蜘蛛香样品和混合对照品ＨＰＬＣ色谱结果
Ｆｉｇ．１　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓａｎｄＶａｌｅｒｉａｎａｊａｔａｍａｎｓｉｓａｍｐｌｅ

表２　蜘蛛香９种成分的回归方程及线性关系
Ｔａｂ．２　Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎａｎｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎ

ｏｆ９ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＨＰＬＣ

　成分 　　　回归方程 ｒ 线性范围（ｍｇ／Ｌ）

新绿原酸 Ｙ^＝４４７９７Ｘ－６４５８ １００００ ０７５～１２０００

绿原酸 Ｙ^＝２９４２７Ｘ－２７２１ １００００ ５２３～４１８００

咖啡酸 Ｙ^＝９３６１Ｘ－２４８１５ １００００ ０４４～４４００　

异绿原酸Ｂ Ｙ^＝４２５７２Ｘ－７２０４３ １００００ ２１０～２１０００

橙皮苷 Ｙ^＝２２４７Ｘ＋０５４９ １００００ ２２０～２２０００

异绿原酸Ａ Ｙ^＝２２４８５Ｘ－２９７５９ ０９９９９ ２０７～３３０００

异绿原酸Ｃ Ｙ^＝４４９１４Ｘ－７４６５６ １００００ １８８～１５０００

乙酰缬草三酯 Ｙ^＝５１７０５Ｘ－２４５１８ １００００ ２５０～２００００

缬草三酯 Ｙ^＝４０５８Ｘ－７６２５５ １００００ １０００～８００００
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表３　蜘蛛香９种成分加样回收率试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．３　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｔｅｓｔｓｏｆ９ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＶａｌｅｒｉａｎａｊａｔａｍａｎｓｉ

　成分
样品含量

（μｇ）
加入量

（μｇ）
测得量

（μｇ）
回收率

（％）
平均回

收率（％）
ＲＳＤ
（％）

新绿原酸 １１６８ １２００ ２４６５ １０８０８

１０５２６ ２２８

１１６８ １２００ ２４３１ １０５２５
１１６８ １２００ ２４４６ １０６５０
１１６８ １２００ ２４１６ １０４００
１１６８ １２００ ２４４６ １０６５０
１１６８ １２００ ２３８３ １０１２５

绿原酸 ５６３４５ ５６３２０ １１６５２２ １０６８５

１０６６４ ０９０

５６３４５ ５６３２０ １１６６４９ １０７０７
５６３４５ ５６３２０ １１６７９７ １０７３４
５６３４５ ５６３２０ １１６５０２ １０６８１
５６３４５ ５６３２０ １１５３１８ １０４７１
５６３４５ ５６３２０ １１６６４１ １０７０６

咖啡酸 １１６３ １１００ ２２９６ １０３００

１０４４５ ２３９

１１６３ １１００ ２３１０ １０４２７
１１６３ １１００ ２３３８ １０６８２
１１６３ １１００ ２３４８ １０７７３
１１６３ １１００ ２３０７ １０４００
１１６３ １１００ ２２７３ １００９１

异绿原酸Ｂ ９４９７ ９４５０ １９５５７ １０６４６

１０６３３ ０９９

９４９７ ９４５０ １９４２７ １０５０８
９４９７ ９４５０ １９６１５ １０７０７
９４９７ ９４５０ １９４３３ １０５１４
９４９７ ９４５０ １９５６４ １０６５３
９４９７ ９４５０ １９６７７ １０７７２

橙皮苷 １６４５２７ １６４５６０ ３３３２６６ １０２５４

１０４１７ ２３６

１６４５２７ １６４５６０ ３３２３２６ １０１９７
１６４５２７ １６４５６０ ３３７１６８ １０４９１
１６４５２７ １６４５６０ ３３２８６４ １０２３０
１６４５２７ １６４５６０ ３３７０６０ １０４８５
１６４５２７ １６４５６０ ３４２９７８ １０８４４

　成分
样品含量

（μｇ）
加入量

（μｇ）
测得量

（μｇ）
回收率

（％）
平均回

收率（％）
ＲＳＤ
（％）

异绿原酸Ａ ９８２４３ ９８３４０ ２０５２９０１０８８５

１０６６２ １７６
９８２４３ ９８３４０ １９９８４５１０３３２

９８２４３ ９８３４０ ２０３３６１１０６８９

９８２４３ ９８３４０ ２０２９１０１０６４３

９８２４３ ９８３４０ ２０２８２４１０６３５

９８２４３ ９８３４０ ２０４３１８１０７８７

异绿原酸Ｃ ４４１３４ ４４２００ ９０５６６１０５０５

１０５１８ ０７８
４４１３４ ４４２００ ９０３０８１０４４７

４４１３４ ４４２００ ９０７８２１０５５４

４４１３４ ４４２００ ９１１６４１０６４０

４４１３４ ４４２００ ９０１５７１０４１２

４４１３４ ４４２００ ９０７６０１０５４９

乙酰缬草三酯 ３４９０６ ３５０００ ７０３７３１０１３３

１０１９２ ０５７
３４９０６ ３５０００ ７０６６８１０２１８

３４９０６ ３５０００ ７０８７８１０２７８

３４９０６ ３５０００ ７０６８７１０２２３

３４９０６ ３５０００ ７０５０４１０１７１

３４９０６ ３５０００ ７０３６４１０１３１

缬草三酯 ２０４５１８２０４４００ ４２３０２１１０６９０

１０７５１ ０６２
２０４５１８２０４４００ ４２５１８５１０７９６

２０４５１８２０４４００ ４２３８９８１０７３３

２０４５１８２０４４００ ４２５１４９１０７９４

２０４５１８２０４４００ ４２５９３０１０８３２

２０４５１８２０４４００ ４２２４８６１０６６４

２２　精密度试验、重复性试验及稳定性试验
精密度试验中，新绿原酸、绿原酸、咖啡酸、异

绿原酸Ｂ、橙皮苷、异绿原酸 Ａ、异绿原酸 Ｃ、乙酰
缬草三酯、缬草三酯的峰面积ＲＳＤ分别为１００％、
１４５％、０７６％、０３２％、０５６％、０９９％、０６１％、
２０２％及０５２％，表明仪器精密度良好。重复性
试验中，新绿原酸、绿原酸、咖啡酸、异绿原酸Ｂ、橙
皮苷、异绿原酸 Ａ、异绿原酸 Ｃ、乙酰缬草三酯、缬
草三酯的平均含量分别为 ０００６％、０２９５％、
０００６％、００４７％、０８２０％、０４８８％、０２１７％、
０１７２％及１０１８％，ＲＳＤ分别为 ０００％、２３１％、
０００％、２１８％、０８２％、１４５％、１８１％、１６４％及
０８７％，表明方法重复性良好。稳定性试验中，新

绿原酸、绿原酸、咖啡酸、异绿原酸Ｂ、橙皮苷、异绿
原酸Ａ、异绿原酸Ｃ、乙酰缬草三酯、缬草三酯的峰
面积ＲＳＤ分别为０３４％、１３４％、０２９％、１４７％、
０８０％、１３２％、１１５％、２３５％及２１８％，表明供
试品溶液在２４ｈ内稳定。
２３　蜘蛛香中９种成分含量测定结果

含量测定结果表明蜘蛛香中９种成分含量差
异较大，缬草三酯、橙皮苷、异绿原酸 Ａ和绿原酸
的含量较高，其余成分含量较低。见表４。

３　讨论

本实验前期比较了水和２０％、４０％、５０％、６０％、
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表４　蜘蛛香９种成分测定结果（％，ｎ＝３）
Ｔａｂ．４　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ９ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＶａｌｅｒｉａｎａｊａｔａｍａｎｓｉ

批次 新绿原酸 绿原酸 咖啡酸 异绿原酸Ｂ 橙皮苷 异绿原酸Ａ 异绿原酸Ｃ乙酰缬草三酯 缬草三酯 总量

Ｓ１ ０００８ ０５２４ ０００４ ００３２ ０２３５ ０３２６ ０１８９ ００１４ ００８７ １４１９
Ｓ２ ０００６ ０２８５ ０００３ ００５４ １０４０ ０５２７ ０２８５ ０３３０ ２８５４ ５３８４
Ｓ３ ０００８ ０８９２ ０００６ ００５０ ０２８３ ０４７３ ０２１８ ００３０ ０５６５ ２５２５
Ｓ４ ０００９ ０７０４ ０００５ ００５３ ０３３０ ０５５９ ０２３１ ００３９ ２３６１ ４２９１
Ｓ５ ０００８ ０４７６ ０００７ ００５６ ０９９３ ０５０７ ０４１８ ００１４ ００５６ ２５３５
Ｓ６ ０００９ １１１３ ０００３ ００６３ ０５０６ ０５３２ ０２６１ ００７２ １１６４ ３７２３
Ｓ７ ０００６ ０２９２ ０００６ ００４８ ０８２２ ０４８７ ０２１８ ０１７３ １０２７ ３０７９
Ｓ８ ０００６ ０２９２ ００１１ ００２１ １１２７ ０４７３ ０２０８ ０２０６ １４８２ ３８２６
Ｓ９ ０００５ ０３２０ ０００４ ００３９ １１９０ ０５６９ ０２３６ ０２３１ １８０４ ４３９８
Ｓ１０ ０００６ ０５４７ ０００２ ００４３ １３３７ ０８５０ ０３６８ ０３４２ １９０７ ５４０２
Ｓ１１ ０００９ ０９９４ ０００５ ００７６ １３２４ １３６４ ０７１７ ０４０３ ２６１５ ７５０７
Ｓ１２ ０００６ ０３９６ ０００７ ００５２ １１００ ０４７０ ０２５９ ０２７５ １６３７ ４２０２
Ｓ１３ ０００７ １０４２ ０００２ ００６０ １００２ ０６１３ ０３５６ ０２３８ ２６１１ ５９３１
Ｓ１４ ０００９ ０７４９ ０００３ ００６９ １２４３ ０８３６ ０４６５ ０２４２ １９３２ ５５４８
Ｓ１５ ０００５ ０８８２ ０００６ ００８４ １１８７ １２３１ ０６８８ ０１８８ １１５６ ５４２７
Ｓ１６ ０００５ ０２６４ ０００４ ００３６ １２４９ ０４７９ ０２４３ ０２４８ ２００２ ４５３０
Ｓ１７ ０００８ ０５３４ ０００５ ００４０ ０４１３ ０３８６ ０２１４ ００３４ ０３１５ １９４９
Ｓ１８ ０００７ ０８５９ ０００３ ００７４ ０２８６ ０４４１ ０２４０ ００３２ ２１８０ ４１２２
Ｓ１９ ０００９ ０５５９ ０００７ ００６１ １０００ ０５２９ ０３４３ ００８８ ０９６８ ３５６４
Ｓ２０ ０００６ ０２５６ ０００５ ００４３ １１８７ ０４０２ ０３４５ ００１４ ００５３ ２３１１
Ｓ２１ ０００５ ０５５８ ０００３ ００７９ ０８８４ ０７４６ ０３４７ ０１８１ １８０６ ４６０９
Ｓ２２ ０００５ ０６５５ ０００３ ００９２ ０４６６ １３８６ ０３９３ ０６４９ １７９５ ５４４４
Ｓ２３ ０００６ ０５４５ ０００６ ００５６ ０５４８ ０７８５ ０２９２ ０６５２ １３７８ ４２６８
Ｓ２４ ０００４ ０２０９ ０００４ ００４１ １７５７ ０４８８ ０２８２ ０５２７ １５１７ ４８２９
Ｓ２５ ０００８ ０５９８ ０００５ ００４４ ０７２２ ０５０２ ０２７６ ０２４８ ２０４３ ４４４６

平均值
０００７±
０００２

０５８２±
０２６６

０００５±
０００２

００５５±
００１７

０８８９±
０４０８

０６３８±
０２９２

０３２４±
０１３５

０２１９±
０１８７

１４９３±
０８１４

４２１１±
１３９１

ＲＳＤ ２３２５ ４５７６ ４２１４ ３１５４ ４５９０ ４５７４ ４１６３ ８５５７ ５４５５ ３３０３

７０％、８０％、９０％及１００％甲醇９种提取溶剂对蜘
蛛香中９种成分提取的影响，结果表明７０％甲醇
提取效果最好［２１］；应用ＤＡＤ检测器对混合对照品
溶液和供试品溶液进行紫外全波长扫描，结果发现

酚酸类成分的最大吸收波长为３２７ｎｍ，缬草三酯
类成分最大吸收波长为２５６ｎｍ，故采用波长切换
法对蜘蛛香样品进行检测；考察了乙腈－水和甲醇
－乙腈－水流动相体系，在水中添加酸试剂得到
０１％甲酸、０１％磷酸、０４％磷酸水溶液进行流动
相筛选，结果表明以乙腈 －０１％甲酸水溶液梯度
洗脱系统基线平稳、出峰稳定、峰形尖锐、分离效果

最好。

２０１５年版《中国药典》虽对蜘蛛香药材的测定
有提及，但对蜘蛛香药材无含量测定方法及限度要

求，已不适应蜘蛛香中药现代化发展要求。本实验

应用波长切换法建立了 ＨＰＬＣ同时测定蜘蛛香中

新绿原酸、绿原酸、咖啡酸、异绿原酸Ｂ、橙皮苷、异
绿原酸Ａ、异绿原酸Ｃ、乙酰缬草三酯、缬草三酯含
量的方法，相较于现有蜘蛛香成分含量测定［２１－２５］，

该方法简便、准确、专属性强，克服了单一成分及少

数几个成分信息量不全的缺点，可用于蜘蛛香优良

品种选育和蜘蛛香药材的鉴定、质量控制及评价。

样品测定结果表明２５批不同产地蜘蛛香药材中９
种成分含量差异较大，缬草三酯、橙皮苷、异绿原酸

Ａ和绿原酸的含量较高，可能与药材的生长环境、
采收时间、储藏条件等因素有关，为保证蜘蛛香的

临床用药质量和疗效，应规范其适宜采收期、保存

时间和指标成分含量限度。
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（８）：１９０１－１９０２；１９１２．

［１６］李蓉，李小平，吴莹．紫外分光光度法测定蜘蛛香中
总黄酮的含量［Ｊ］．辽宁中医药大学学报，２００８，１０
（１２）：１４９－１５０．

［１７］刘开萍，杨军，罗喜荣，等．蜘蛛香中绿原酸及总酚
酸的含量测定［Ｊ］．湖北农业科学，２０１７，５６（２）：２８８
－２９０．

［１８］徐亚静．做中药产业发展的“导航仪”［Ｎ］．中国医药
报，２０１５，（６）：７－１５．

［１９］石晋丽．国产缬草属药用植物资源的研究［Ｄ］．北
京：北京中医药大学，２００４．

［２０］程盛勇，付洋，郁林娜，等．蜘蛛香ＨＰＬＣ指纹图谱及
化学模式识别研究［Ｊ］．中国药学杂志，２０１９，５４（６）：
４８９－４９３．

［２１］石晋丽，刘勇，肖培根．ＨＰＬＣ法测定不同产地蜘蛛
香中橙皮苷的含量［Ｊ］．中草药，２００５，３６（３）：４４９
－４５０．

［２２］王素娟，郑承剑，岳伟，等．用 ＨＰＬＣ法同时测定蜘
蛛香中４种缬草素类成分的含量［Ｊ］．药学服务与研
究，２０１４，１４（５）：３７６－３７８．

［２３］李靖，刘佳，乔里，等．高效液相色谱法同时测定蜘
蛛香中 ３种活性成分的含量［Ｊ］．中国药学杂志，
２０１４，４９（２０）：１８４０－１８４４．

［２４］侯文慧，刘勇，王春国，等．ＨＰＬＣ法同时测定蜘蛛香
药材中缬草三酯类化合物及其降解产物的含量［Ｊ］．
世界科学技术 －中医药现代化，２０１４，１６（１２）：２６５８
－２６６３．

［２５］刘开萍，杨军，程盛勇，等．ＨＰＬＣ法同时测定蜘蛛香
中７种成分含量［Ｊ］．中药材，２０１８，４１（４）：９２２
－９２４．

（２０１９－０９－２８收稿，２０１９－１１－３０修回）
中文编辑：周　凌；英文编辑：赵　毅
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