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罗浮山风湿膏药为摊于布或纸上的黑膏药，由金钱白花
蛇、七叶莲、过岗龙、麻黄、三七、油松节等41味药品组成，具有
驱风除湿、消肿止痛的功效，用于治疗风湿性关节炎、类风湿
性关节炎、坐骨神经痛、外伤肿痛[1]。其来源于中药传统古方，

药味组成较多，现有的检测标准为原卫生部药品标准[2]，但其
仅规定了性状和检查项，不能对药品质量进行有效控制。笔
者对罗浮山风湿膏药主要有效成分麻黄进行研究，测定其中
盐酸麻黄碱的含量，以期为完善国家药品标准提供参考依据。

1 材料
1.1 仪器

LC-20A型HPLC 仪，包含真空在线脱气机、四元泵、自动
进样器、柱温箱、二极管阵列检测器和ChemStation工作站（日
本岛津公司）；FA2004型电子分析天平（上海天平仪器厂）；

AB204-N型电子分析天平（瑞士Mettler-Toledo公司）；650Y型
超声波提取仪（上海比朗仪器制造有限公司）。

1.2 药品与试剂

罗浮山风湿膏药（广东罗浮山国药股份有限公司，批号：

6L30201、8M30502、6M30602、3H20404、3H20406、5M10303，

规格：5 g/张）；盐酸麻黄碱对照品（中国食品药品检定研究院，

批号：171237-201211，纯度：98.6％）；甲醇、乙腈等为色谱纯，

乙醇、盐酸均为分析纯，水为纯化水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Eclipse XDB-C18（150 mm× 4.6 mm，5 μm）；流动
相：乙腈-0.1％磷酸溶液（9 ∶ 91，V/V）；流速：1.0 ml/min；检测波
长：207 nm；柱温：40 ℃；进样量：5 μl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 取盐酸麻黄碱对照品适量，精密称定，用
甲醇制成60.0 μg/ml的对照品贮备液。精密吸取贮备液1 ml，

置于 10 ml量瓶中，用甲醇定容至刻度，制成每 1 ml含盐酸麻
黄碱6.0 μg的对照品溶液[2]。

2.2.2 供试品溶液 刮取罗浮山风湿膏药适量，精密称定 2.0

g于150 ml锥形瓶中，精密加入乙醇25 ml，超声（功率：300 W，

频率：28 kHz）处理20 min，用乙醇补足减失的质量，滤过，取滤
液，精密吸取 5 ml，加入固相萃取柱（以混合型阳离子交换反
向吸附剂为填充剂的固相商品柱，规格：6 cc/200 mg，30 μm；

6 cc/150 mg，30 μm，用甲醇、水预洗）中，依次用0.1 mol/L盐酸
溶液和甲醇各5 ml洗脱，弃去洗脱液，放置5 min，继续用甲醇-

浓氨试液（19 ∶1，V/V/）的混合溶液5 ml洗脱，收集洗脱液，用盐
酸甲醇混合溶液（盐酸 1 ml，用甲醇定容至 1 000 ml）定容至
10 ml量瓶中，得到供试品溶液[3-4]。

2.2.3 阴性样品溶液 按照处方工艺，在投料中不添加麻黄，
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制得不含麻黄的罗浮山风湿膏药，然后按“2.2.2”项下方法制

备，得到阴性样品溶液。

2.3 系统适用性试验

分别取“2.2”项下对照品溶液、供试品溶液、阴性样品溶

液各 5 μl，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱图，详见

图1。由图1可见，阴性样品溶液在对照品色谱峰所在位置无

干扰峰，供试品溶液的主峰与其相邻色谱峰均能达到基线分

离。麻黄碱和伪麻黄碱能良好分离，理论板数按盐酸麻黄碱

计，应不得低于3 000，分离度应不小于1.5。

2.4 线性关系考察

分别取盐酸麻黄碱对照品贮备液 2.0、4.0、6.0、8.0、10.0

ml，置于 10 ml量瓶中，用甲醇定容至刻度，按“2.1”项下色谱

条件进样测定，以盐酸麻黄碱的进样量（x，ng）为横坐标、峰面

积（y）为纵坐标进行线性回归，得回归方程为 y＝6 022.2x+8.01

（r＝0.999 7）。结果表明，盐酸麻黄碱进样量在 81.6～408 ng

的范围内与其峰面积呈良好的线性关系。

2.5 精密度试验

精密吸取“2.2.1”项下对照品溶液 5 μl，按“2.1”项下色谱

条件连续进样 6次，记录峰面积。结果，盐酸麻黄碱峰面积的

RSD为1.22％，表明仪器精密度良好。

2.6 稳定性试验

取同一份供试品（批号：8M30502）溶液适量，分别于放置

0、1、2、4、8 h 时，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积。结果，盐酸麻黄碱峰面积的RSD为1.33％，表明供试品溶

液在8 h内稳定性良好。

2.7 重复性试验

精密称取罗浮山风湿膏药样品（批号：8M30502）适量，按

“2.2.2”项下方法制备 6份供试品溶液，分别按“2.1”项下色谱

条件进样测定，记录峰面积，计算样品含量。结果，盐酸麻黄

碱的平均含量分别为22.7 μg/g，峰面积的RSD为1.01％，表明

本方法重复性良好。

2.8 加样回收率试验

称取已知含量的罗浮山风湿膏药（批号：8M30502）适量，

剪碎，取约 1.0 g，精密称定，共 6份，固相萃取前，分别加入

“2.2.1”项下对照品溶液1 ml，按“2.2.2”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，计算加样

回收率，结果详见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）
称样量，

g
1.002 2

1.003 7

1.011 5

1.090 8

1.086 8

1.004 2

样品含
量，μg

22.749 9

22.784 0

22.961 0

24.761 2

24.670 4

22.795 3

加入量，
μg
30

30

30

30

30

30

测得量，
μg

51.457 8

51.609 9

51.841 1

53.469 7

53.522 4

52.931 1

加样回收
率，％
95.69

96.09

96.27

95.70

96.17

100.45

平均加样回
收率，％

96.73

RSD，
％

1.9

2.9 样品含量测定

取 6批样品各适量，每批次 2份，按“2.2.2”项下要求制备

供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积，

计算样品含量，结果详见表2。

表2 样品含量测定结果（n＝2）

Tab 2 Determination results of sample contents（n＝2）

批号
6L30201

8M30502

6M30602

3H20404

3H20406

5M10303

盐酸麻黄碱含量，μg/g

12.2

22.7

31.5

22.6

19.9

20.5

3 讨论
3.1 提取条件的选择

本试验中考察了不同提取方法对分析结果的影响[5-12]：第

一种参照文献[10]，用乙醇溶解后，精密量取 5 ml，过大孔树脂

柱，用50％乙醇洗脱，收集洗脱液，微孔滤膜滤过；第二种是将

乙醇提取的溶液中，加入壳聚糖凝胶适量，充分搅匀，静置过

夜，滤过。结果显示，这两种方法得到的结果，均低于本方法

结果，而且本文方法所得色谱图杂质峰少、分离度好。故本试

验选择本文中的固相萃取柱小柱提取。

3.2 流动相的选择

参照 2010 年版《中国药典》（一部）[2]及文献[8]，笔者分别

考察了乙腈-0.1％磷酸（9 ∶ 91，V/V）、乙腈-0.5％醋酸（12 ∶ 88，V/

V）及乙醇-5％醋酸（15 ∶ 85，36 ∶ 64，V/V）等流动相系统，并根据

分离情况，将流动相比例进行调整。结果显示，当流动相为乙

腈-0.1％磷酸（9 ∶ 91，V/V）时，麻黄碱的分离效果最佳，所以最

终选择乙腈-0.1％磷酸（9 ∶91，V/V）为本研究的流动相。

3.3 测定结果分析

罗浮山风湿膏中麻黄是其中的主药之一[1]，麻黄碱是其中

的有效成分，针对此类药品中麻黄碱的含量测定的相关研究

较少。本文比较分析不同的样品处理方法对分析结果的影

响，选择了最优化的固相萃取小柱分析，建立了完整的麻黄碱

含量测定方法学，为完善该药品的质量标准提供了参考。

综上所述，该方法快速、准确，适用于测定罗浮山风湿膏

药中盐酸麻黄碱的含量。
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摘 要 目的：建立大腹皮石油醚部位气相色谱（GC）指纹图谱分析方法，为其质量评价提供依据。方法：采用GC法建立10批不

同产地大腹皮石油醚部位的指纹图谱，并对指纹图谱数据进行聚类分析和相似度分析，研究大腹皮的GC指纹图谱的相似性。结

果：建立了大腹皮的GC指纹图谱，标定了8个共有特征峰。各产地药材均有上述特征，但特征峰的相对峰面积存在一定差异。结

论：GC指纹图谱分析法有良好的重现性和精密度，可作为大腹皮药材的质量控制方法。

关键词 大腹皮；气相色谱；指纹图谱；聚类分析
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the gas chromatography（GC）fingerprint for the petroleum ether part of Areca peel and
provide reference for the quality evaluation. METHODS：GC was conducted to establish the fingerprint for the petroleum ether part
of Areca peel from 10 different areas，the cluster analysis and similarity of fingerprint data were conducted to study the similarity of
GC fingerprint of Areca peel. RESULTS：There were totally 8 common peaks. All the medicine materials had the characteristics，but
there were differences among the relative peak area. CONCLUSIONS：The GC fingerprint has high importance and precision and
can be used for the quality control of Areca peel.
KEYWORDS Areca peel；Gas chromatography；Fingerprint；Cluster analysis
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大腹皮是棕榈科植物槟榔Areca catechu L.的干燥果皮，始

载于《开宝本草》[1]。大腹皮是太极集团骨干品种藿香正气口

服液的重要药材之一[2]。但大腹皮的质量控制除了显微鉴别

没有其他的鉴别方法及手段。为了更好地控制药材质量，笔

者收集不同产地的 10批大腹皮样品，对其石油醚部位进行气

相色谱（GC）分析研究，建立大腹皮的GC指纹图谱，并对不同

产地的大腹皮药材指纹图谱进行解析。

1 材料
6890N GC系列气相色谱仪，包括柱温箱、自动进样器、氢

火焰离子化检测器（美国 Agilent 公司）；0.45 μm 针式微孔滤

膜；BT224S 型电子天平（德国 Sartorius，精度：0.001 mg）；

KQ-250B型超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）。

甲醇、氯仿、石油醚、正己烷等均为分析纯，重庆川东化工

集团公司生产。
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