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[摘　要 ]　建立了露水草提取物的质量标准。用薄层色谱法对其主要成分β -蜕皮激素进行鉴

别 ;以高效液相色谱法对露水草提取物中β -蜕皮激素进行定量分析 ,流动相为乙腈 -甲醇 -水

(1∶2∶4) ,流速为 1 mL /m in,检测波长为 243 nm。结果薄层色谱无干扰 ,专属性强 ;β -蜕皮激素质

量浓度在 0. 6～4. 2 mg/mL范围内与峰面积线性关系良好 , r = 0. 999 97 ( n = 7 ) ,加样回收率为

99. 7% , RSD为 0. 6% ( n = 6)。所用方法简便、准确、重现性好 ,可用于露水草提取物的质量控制。
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Abstract: The quality standard for Extractum Cyanotis Vaga siccus was established with a TLC method for

indentified beta - hydroxyecdysone in Extractum Cyanotis Vaga siccus and a HPLC method for determ ining

simultaneously beta - hydroxyecdysone in Extractum Cyanotis Vaga siccus. The mobile phasa was made up of

acetonitrile - methanol - water ( 1 ∶2 ∶4) , the flow rate was 1 mL /m in, and the ultraviolet detection was set at

243 nm. The quantitative evaluation of beta - hydroxyecdysone had the linear range of 0. 6～4. 2 mg/mL ( r =

0. 999 97, n = 7) , the average recovery was 99. 7% (RSD = 0. 6% , n = 6). This method is simp le and accurate

with high specificity and good repeatability. It is suitable for quality control of Extractum Cyanotis Vaga siccus.
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　　露水草提取物为鸭跖草科植物露水草 Cyanotis

arachnoids C. B. Clarke提取的产物 ,主要成分为

20 -羟基蜕皮甾酮 (β -蜕皮激素 ) ( C27 H44 O7 )。

其主要作用为促进细胞生长、刺激真皮细胞分裂 ,

对人体也有促进蛋白质合成的作用。兽医临床广

泛用于桑蚕养殖中调节家蚕的生长发育 ,促使桑

蚕上簇整齐 ;在水产养殖中也用于促进虾、蟹脱

壳 ,以达到高产的目的。为有效控制其质量 ,笔者

对其质量标准进行了研究 ,用分光光度法、薄层色

谱法对其中主要成分β -蜕皮激素进行鉴别 ,用

HPLC法测定提取物中β -蜕皮激素的含量 ,现报

道如下。

1　仪器与试药

600型 HPLC仪 ,美国 W aters公司 ; CARY 300

型紫外分光光度仪 ,美国瓦里安公司 ; AX - 205型

电子分析天平 ,瑞士梅特勒公司 ; Rep rostar 3型薄

层摄像系统 ,瑞士 CAMAG公司 ;β -蜕皮激素对照

品 ,批号 MFCD 00079355,含量 95% , A lfa Aesar公

司提供 ;露水草提取物 ,批号 20080322、20080325、

20080327,云南恒大药业有限公司 ;硅胶 G薄层板 ,

瑞士 CAMAG公司预制板 ;甲醇、乙腈为色谱纯 ;其

他化学试剂为分析纯。
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2　方法与结果

2. 1　定性鉴别

2. 1. 1　取本品 40 mg,加乙醇 20 mL使溶解 ,取 10

滴于白色滴板上 ,加 1～2滴 0. 1%香草醛硫酸溶

液 ,即显蓝绿色。

2. 1. 2　取本品适量 ,加乙醇制成每 1 mL含 10 mg

的溶液 ,作为供试品溶液。另取β -蜕皮激素对照

品 ,加乙醇制成每 1 mL含 5 mg的溶液 ,作为对照

品溶液。吸取上述两种溶液各 5μL,分别点于同一

以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 G薄层板上 ,以

三氯甲烷 -乙醇 ( 4 ∶1)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾

干 ,喷以 1%香草醛硫酸乙醇 ( 4→5)溶液 (临用新

制 ) ,在 105 ℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱

中 ,在与对照品色谱相应的位置上 ,显相同颜色的

斑点。结果见图 1。

1 - 3.供试品溶液 ; 4.对照品溶液

图 1　薄层色谱图

2. 2　含量测定

2. 2. 1　测定波长确定　准确称取 105 ℃下干燥至

恒重的β -蜕皮激素对照品及露水草提取物样品 ,

用甲醇分别溶解并稀释成每 1 mL含 0. 02 mg的溶

液 ,以甲醇为空白 ,在 200 nm～400 nm波长范围内

扫描 ,结果见图 2。β -蜕皮激素及露水草提取物

A -对照品溶液 ; B -供试品溶液

图 2　紫外吸收光谱图

在 243. 3 nm波长处有最大吸收 ,且无干扰。故选

择 243 nm为检测波长。

2. 2. 2　色谱条件 　色谱柱为 XTerra RP18柱 ( 250

mm ×4. 6 mm , 5μm ) ;流动相为乙腈 -甲醇 -水

(1∶2 ∶4) ;流速 1 mL /m in;检测波长 243 nm;柱温

35 ℃;柱压 < 2 500 p si。理论塔板数不低于 2 500。

2. 2. 3　溶液制备 　精密称取β -蜕皮激素约 30

mg,用甲醇溶解并定容至 100 mL,作为对照品溶液。

取露水草提取物 ,精密称取约 30 mg,置 50 mL量瓶

中 ,用甲醇溶解并稀释至刻度 ,作为供试品溶液。

2. 2. 4　方法学考察

2. 2. 4. 1　专属性试验　精密吸取对照品溶液与供

试品溶液 10μL,分别注入液相色谱仪 ,记录峰面

积 ,按外标法以峰面积计算含量即可。在本色谱条

件下 ,供试品溶液色谱图中具有与β -蜕皮激素对

照品保留时间一致的色谱峰 ,且无其他成分的色谱

峰干扰 (图 3)。

A -对照品溶液 ; B -供试品溶液

图 3　高效液相色谱图

2. 2. 4. 2　线性关系考察　精密取β -蜕皮激素对

照品溶液 2、4、6、8、10、12、14μL,以质量浓度为横

坐标 ( x) ,峰面积为纵坐标 ( y)绘制标准曲线 ,得回

归方程 y = 1. 25e + 007x - 8. 10e + 004 ( r = 0. 999 97,

n = 7)。结果表明 ,β -蜕皮激素质量浓度在 0. 6～

4. 2 mg/mL范围内与峰面积线性关系良好。

2. 2. 4. 3　精密度试验　精密吸取同一对照品溶液

10μL,连续进样 6次 ,记录峰面积。结果β -蜕皮

激素峰面积的 RSD为 0. 2% ( n = 6)。
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2. 2. 4. 4　重现性试验　取同一批样品 ,精密称取 6

份 ,按样品含量测定项下的方法测定含量。结果

β -蜕皮激素的平均含量为 0. 386 mg/mL, RSD为

0. 6% ( n = 6)。

2. 2. 4. 5　稳定性试验　精密吸取同一份供试品溶

液 ,分别在 0、2、4、6、8 h分别进样 5次 ,依法测定峰

面积。结果 8 h内 RSD为 0. 6% ( n = 5) ,表明供试

品溶液在 8 h内稳定。

2. 2. 4. 6　加样回收试验　精密称取已知含量的露

水草提取物 (β -蜕皮激素含量为 0. 386 mg/mL)适

量 ,共 6份 ,分别精密加入低、中、高 3种不同质量

浓度的β -蜕皮激素对照品溶液适量 ,照供试品溶

液的制备方法操作 ,得回收率试验溶液 ,依法测定 ,

结果见表 1。

表 1　β -蜕皮激素加样回收试验 ( n = 6)

样品含量 /

(mg·mL - 1 )

加入量 /

(mg·mL - 1 )

测得量 /

(mg·mL - 1 )
回收
率 /%
平均回
收率 /%

RSD

/%

0. 300 0. 315 0. 607 98. 70

0. 296 0. 315 0. 608 99. 51

0. 275 0. 394 0. 667 99. 70 99. 50 0. 5

0. 280 0. 394 0. 668 99. 11

0. 321 0. 473 0. 792 99. 75

0. 318 0. 473 0. 793 100. 25

2. 2. 5　样品含量测定　取 3个批次的露水草提取

物 ,分别按供试品溶液的制备方法制备供试品溶

液。分别取 10μL注入液相色谱仪进行测定。结

果 3批样品中 β -蜕皮激素的质量分数分别为

56. 9%、62. 0%、55. 5% ( n = 3)。

3讨 论

β -蜕皮激素为露水草提取物中药理作用明

确 ,含量较高的成分。以β -蜕皮激素为指标可有

效控制该提取物质量。提供对该提取物紫外吸收

及 TLC鉴别 ,用 HPLC法建立药效成分β -蜕皮激

素的含量测定 ,多批次的检验表明 ,所用方法简便

易行 ,结果稳定 ,重现性良好 ,可作为该提取物的质

量控制方法。综合考虑提取工艺及临床药效 ,制定

该提取物含量测定限度为含 β - 蜕皮激素

(C27 H44 O7 )不低于 50. 0%。
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动物药品学分会关于 2009年有关学术活动的通知

尊敬的理事会各位领导、常务理事、理事、理事单位、团体会员单位、会员 :

根据中国畜牧兽医学会和中国兽医药品监察所的安排 , 2009年我分会参加协办中国畜牧兽医学会石家庄 2009学术年

会和参加协办中国兽医药品监察所南京 2009年第二届中国兽药大会 ,故今年我分会不再单独举办大型学术交流活动。现

将有关情况通知如下 ,欢迎积极参加 ,参加者请直接同会议联系。

一、关于第二届中国兽药大会

中国兽医药品监察所定于 2009年 9月 14日至 16日在南京举办第二届中国兽药大会 ,根据大会安排 ,我分会与中国畜

牧兽医学会生物制品学分会、中国微生物学会兽医微生物学专业委员会负责共同主办学术论坛。具体内容详见网址 :

http: / /www. ivdc. gov. cn / tz /200906 / t20090617_32452. htm

二、关于中国畜牧兽医学会 2009年学术年会

中国畜牧兽医学会定于 2009年 10月 11 - 14日在石家庄市 ,举办以“动物源性食品安全 :畜牧兽医科技工作者面临的新

挑战”为主题的 2009年学术年会 ,我分会将与中国畜牧兽医学会生物制品学分会共同主办“兽药安全学术论坛”,我分会拟

安排如下报告 :①中国兽医药品监察所徐士新研究员 /主任 /博士 ,兽药安全评价和评审 ; ②中国农业大学沈建忠教授 /副院

长 /博士 ,兽药与畜产品安全 ; ③中国农业科学院兰州畜牧与兽药研究所张继瑜研究员 /副所长 /博士 ,抗寄生虫药研究的进

展。其他具体内容详见网址 : http: / /www. bj - fm. com /caav/cn / index. asp? action Id = 1

特此通知

中国畜牧兽医学会动物药品学分会　　

2009年 8月 2日　　　　　　

摘自中国兽药信息网 : http: / /www. ivdc. gov. cn / tz /200908 / t20090803_32689. htm [ 2009 - 08 - 10 ]
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