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摘要  目的: 采用高效液相色谱法测定不同来源红花中对香豆酸含量。方法:采用 D iamonsil C18 ( 250 mm @ 41 6 mm, 5 Lm )色

谱柱, 以乙腈 - 015%磷酸溶液 ( 18B 82)为流动相, 流速 11 0 mL# m in- 1,检测波长 308 nm,柱温 30e 。结果:对香豆酸线性范

围为 01 0211~ 01422 Lg# mL- 1;平均回收率 ( n= 6)为 99198% , RSD为 11 2%。结论:该方法简便、准确, 重复性好,可作为红

花的质量控制方法。

关键词:红花;对香豆酸; 高效液相色谱法

中图分类号: R917   文献标识码: A   文章编号: 0254- 1793( 2011) 05- 0938- 03

HPLC determ ination ofp - coumaric acid in

Carthamus tinctorius L. of various sources

WANG Jiang
1
, SHENG Jie- cao

2
, X IE Er- lei

2
, ZHOU Guo- p ing

2*

( 11TheM edica l College o f Nanchang Un iversity, Nanchang 330029, China;

2. Jiangx i Prov incia l Institute for Food and D rug Contro,l N anchang 330046, Ch ina)

Abstract Objective: To determ ine p - coum aric acid in Carthamus tinctoriu L. of various sources by HPLC.

Methods: The determ ination ofp - coumaric acid w as perfo rmed on a D iamonsilC18 ( 250mm @ 416mm, 5 Lm ) co-l

umn; Themobile phase w as aceton itrile- 015% phosphoric ac id( 18B 82) at the f low rate o f 1. 0mL# m in
- 1
; The

detecting waveleng th w as 308 nm and the column temperaturew as set at 30e . Results: The linear range ofp- cou-

maric ac id w as 010211- 01422 Lg# mL
- 1
; The average recovery( n = 6)w as 99198% w ith RSD of 112%. Conc lu-

sion: Them ethod is simple and accurate w ith good reproduc ib ility, and can be used to contro l the qua lity o fCartha-

mus tinctoriu s.
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红花为菊科红花属红花 ( Carthamus tinctorius

L. )的干燥花, 别名有草红花、刺红花、红花缨子、红

花草、红花菜等, 主产于新疆、河南、浙江、四川、云南

等地。红花作为我国的传统草药,具有活血通经、散

瘀止痛的功效。现代药理学表明红花还有降血脂,

抗炎及抗肿瘤的作用
[ 1]
。其主要含色素、黄酮类化

合物、酚酸、脂肪酸、挥发油、多炔及其他成分
[ 1 ~ 3 ]
。

本实验室从红花中分离得到活性化合物对香豆酸。

实验表明,对香豆酸对金黄色葡萄球菌、痢疾杆菌、

大肠杆菌及绿脓杆菌均有不同程度的抑制作用,可

以减少癌症药物的副作用
[ 4 ]
,并且还有降血脂的作

用
[ 5]
。有关红花中化学成分的测定主要是针对羟

基红花黄色素 A, 而未见对对香豆酸含量分析的报

道。因此,为了更全面地评价红花药材及其相关制

剂的质量,本文采用高效液相色谱法测定不同来源

红花中对香豆酸的含量, 为红花药材及其相关制剂

的质量控制提供科学依据。

1 仪器与试药

W aters系列高效液相色谱仪: W aters 600 Con-

tro ller低压混合四元泵、Waters 717自动进样器、W a-

ters 2996 PAD检测器、Empow er色谱工作站;电子天

平: 赛多利斯 ( Sartorius) BP211D十万分之一天平。

乙腈为色谱纯,水为超纯水, 其他试剂均为分析纯。

对香豆酸为江西省食品药品检验所自制, 经
1
H - NMR、

13
C- NMR、MS鉴定结构, 以 HPLC峰面

积归一化法测定纯度﹥ 98%。采集的 10批红花药
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材样品均由江西省食品药品检验所袁桂平副主任中

药师鉴定。

2 方法与结果

211 对照品溶液的制备  精密称取经五氧化二磷减
压干燥 24 h的对香豆酸 13119mg,置 50mL量瓶中,

加甲醇使溶解并稀释至刻度,摇匀, 精密量取此溶液

2 mL置 100 mL量瓶中,加水至刻度,摇匀,即得。

212 供试品溶液的制备  取红花药材粉末 (过 3号

筛 )约 115 g,精密称定,置具塞锥形瓶中, 精密加水
50 mL, 称定重量, 超声 (功率 250W, 频率 25 kH z)

提取 30m in,取出,放冷,再称定重量,用水补足减失

的重量,摇匀,滤过,取续滤液, 即得。

213 色谱条件  色谱柱: D iamonsil C18 ( 250 mm @

416mm, 5 Lm);流动相:乙腈 - 015%磷酸溶液 ( 18B

82);流速: 110 mL# m in
- 1
; 检测波长: 308 nm;柱温:

30e ;进样量: 10 LL;在此条件下, 对香豆酸与相邻

色谱峰分离度大于 210,理论塔板数大于 3000。对

照品与样品色谱图见图 1。

图 1 对照品 (A )及新疆样品 1( B )色谱图

Fig 1 HPLC chromatogram s of reference substances( A) and sam p le from

X in jiang 1( B )

1.对香豆酸 (p - coumaric acid )

214 线性关系考察  取对香豆酸对照品适量,加水

配成对香豆酸浓度分别为 010211, 010633, 01106,
01211, 01422 Lg# mL- 1

的系列对照品溶液,按上述色

谱条件进样测定峰面积。以峰面积 Y对进样浓度 X

(Lg# mL- 1
)绘制标准曲线,得对香豆酸回归方程为:

Y= 813409 @ 106X + 217834 @ 103   r= 0199994

结果表明对香豆酸进样浓度在 010211~ 01422 Lg#
mL

- 1
范围内与峰面积呈良好的线性关系。

215 检测限及定量限测定  将对香豆酸色谱峰的
信号与基线信号进行比较, 以信噪比约为 3B1时注

入仪器的量确定为检测限,以信噪比约为 10B1时注
入仪器的量确定为定量限。结果对香豆酸的检测限

为 10168 ng,定量限为 20105 ng。
216 精密度试验  精密吸取按 / 2110项下方法制

备的对照品溶液 10 LL, 在上述色谱条件下连续进

样 6次,测定峰面积。结果对香豆酸峰面积的 RSD

( n = 6)为 012%。
217 重复性试验  精密称取同一批次样品 (产地:

新疆乌鲁木齐 )粉末约 115 g, 共 6份, 分别按 / 2120
项下方法制备供试品溶液, 在上述色谱条件下进样

测定。结果对香豆酸含量平均值 ( n = 6 ) 为

01024%, RSD为 019% ,表明该方法重复性良好。

218 稳定性试验  取供试品溶液 (产地:新疆乌鲁

木齐 )分别在 0, 1, 3, 5, 7, 9, 12, 24 h进样测定,对香

豆酸峰面积的 RSD( n = 8)为 013% , 说明供试品溶

液在 24 h内稳定。

219 加样回收率试验  取已知含量的样品 (产地:

新疆乌鲁木齐, 对香豆酸含量为 01024% )粉末 6

份, 每份约 0175 g,精密称定,置具塞锥形瓶中, 分别
精密加入含对香豆酸对照品 ( 31674 Lg# mL

- 1
)的

水溶液 50 mL,称定重量,超声处理 (功率 250W, 频

率 25 kH z) 30m in,取出,放冷,再称定重量, 用水补

足减失的重量,摇匀,滤过,取续滤液,在上述色谱条

件下进行分析测定, 计算回收率。结果对香豆酸平

均回收率 ( n = 6)为 99198% , RSD为 112%。
2110 样品测定  取不同来源的红花 10批, 分别按

/ 2120项下方法制备供试品溶液各 1份, 每份溶液

在上述色谱条件下分别进样 2次, 以外标法计算含

量, 结果见表 1。

表 1 不同来源样品中对香豆酸含量测定结果 (n= 2)

Tab 1 D eterm ination resu lts of p - coum aric ac id in

Carthamus tinctoriu L. from var ious sources

来源 ( sources)
含量

( content) /%

相对平均偏差 ( relativ e

average dev iation) /%

新疆乌鲁木齐 (Wu lumuq,i X injiang ) 01024 019

新疆克州 ( Kezhou, X injiang) 01012 111

四川绵阳 (M ianyang, Sichuan) 01015 017

四川乐山 ( L eshan, S ichuan) 01010 2. 0

云南玉溪 ( Yux,i Yunnan) 01020 018

云南保山 ( Bao shan, Yunnan) 01018 019

河南安阳 ( Anyang, Henan) 01010 119

河南信阳 ( X inyang, Henan) 01010 019

浙江丽水 ( L ishu,i Zhe jiang) 01003 014

浙江金华 ( Jinhua, Zhe jiang ) 01004 113
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3 讨论
311 提取方式的选择  考察了加热回流法、超声提

取法 2种方法对对香豆酸含量测定的影响, 结果表

明 2种方法提取效果相差不大, 为操作方便,故选择

超声提取法; 提取溶剂考察了水、30%甲醇溶液、

50%甲醇溶液、70%甲醇溶液及甲醇溶液, 结果表明

水提取效率较高,故确定水为提取溶剂;提取时间考

察了 20, 30, 40, 60 m in, 结果表明 30 m in即可提取

完全, 故提取时间定为 30 m in; 提取溶剂体积考察了

25, 50, 100mL, 结果表明 50mL水可提取完全,故提

取溶剂体积定为 50 mL。

312 检测波长的选择  取对香豆酸对照品适量,加
水使溶解,以水为空白,在 400~ 210 nm波长范围内

进行光谱扫描,结果在 308 nm波长附近处有最大吸

收,故确定检测波长为 308 nm。

313 流动相的选择  在对流动相进行选择时考察

了甲醇 - 水、乙腈 -水、甲醇 - 015%磷酸水溶液和
乙腈 - 015%磷酸水溶液 4个溶剂系统。结果表明

流动相为乙腈 - 015%磷酸水溶液时, 所得色谱峰峰
形较好,分离效果最佳。

314 小结  本文对来自不同产地的 10批红花药材

中对香豆酸的含量进行了测定。从测定结果可知,

由于生态环境因素的不同, 不同产地所产的红花中

所含的对香豆酸的含量存在一定的差异,为进一步

完善红花药材的质量控制提供了参考依据。
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