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·

方法学交流
·

法测定忍冬藤中绿原酸及咖啡酸含量

杨 刚 杜守颖 吴 清 郝 博 洪燕龙 北京 中医药大学中药学院 北京

摘要 本文 以绿原酸
、

咖啡酸为含量测 定指标
,

采 用 法 测 定 了不 同产地忍冬藤中绿原酸
、

咖啡酸含量
。

色谱柱为
, 只

,

拜 柱
,

流动相 为 乙睛
一 ·

磷酸溶 液
, ,

检测 波 长为
。

线性 范 围 绿原酸 为

“
, · ,

咖 啡 酸为
·

一
·

拜 ,

加样 回 收率 绿原 酸为
· ,

· ,

咖啡酸 为
, 。

本法快速
、

简便
,

重现性好
,

可用 于控制忍冬藤的 内在质量
。
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一

, 拌

一 ‘

一 产
, ,

。 一 拌 , ,

巧
,

中药忍冬藤为忍冬科植物忍冬
才

的 干燥茎枝
,

收载于《中国药典 》 年

版一部
,

具有清热解毒
,

疏风通络的作用
,

用于瘟病

发热
,

热毒血痢
,

痈肿疮疡
,

风湿热痹
,

关节红肿热痛

等症川
。

忍冬藤含有绿原酸
、

异绿原酸
、

咖啡酸等有

机酸类化合物
,

常春藤皂昔元
一 一 一 一 才

毗喃阿拉伯

糖昔等皂昔类化合物
,

以及忍冬素
、

木犀草素等黄酮

类化合物
。

据文献报道
,

绿原酸
、

咖啡酸为其主要活

性成分
,

具有显著的抗菌
、

抗病毒作用以 」
。

本文以绿

原酸
、

咖啡酸为含量测定指标
,

对产于我国山东
、

河

南
、

河北等地的忍冬藤中绿原酸
、

咖啡酸进行了含量

测定
,

为忍冬藤内在质量控制提供了科学依据
。

一
、

实验部分

一 仪器与试药

一 高效液相色谱仪 美国
、

紫外

检测 美国

忍冬藤由北京双鹤高科天然药物有限责任公司

及长春大政国际经贸集团制药有限责任公司提供

绿原酸
、

咖啡酸 供含量测定用 购 自中国药品生物

制品检定所
,

水为双重蒸馏水
,

乙睛为色谱纯
,

其它

试剂均为分析纯
。

二 测定条件

色谱条件及系统适用性 色谱柱
,

又
, 拼 柱 流动相 乙睛

一 ·

磷 酸 溶 液 流 速 检 测 波 长

柱温 室温
。

理论板数以绿原酸峰计不低于
,

以咖啡峰计不低于
。

三 测定方法

对照品溶液的制备 精密称取绿原酸对照

品适量
,

置棕色瓶中
,

加甲醇制成每 含 拌 的

溶液
,

即得
。

另精密称取咖啡酸对照品适量
,

加甲醇

制成每 含 拌 的溶液
,

即得
。

样品供试液的制备 取忍冬藤粉末 过

目筛
,

精密称定
,

置具塞锥形瓶中
,

精密加

乙醇
,

称定重量
,

超声处理 分钟
,

放冷
,

再称

定重量
,

用 乙醇补足减失的重量
,

摇匀
,

滤过
,

取续滤液作为供试品溶液
。

精密吸取对照品溶液
、

供试品溶液各 风
,

注
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人液相色谱仪
,

测定
,

即得
。

见下图
。

,

二
、

测定结果

咖啡酸
才尹‘矛

门寸八

履
。

·
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工卜卜丫

孚
二
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的囚卜州工的的山自
的仍盆

忿侧

样品色谱图

门卜工

绿原酸标准品色谱图

的门凶

聋蒸

一 样品提取方法的考察

样品提取溶剂的考察

咖啡酸标准品色谱图

见表
。

取忍冬藤粉末 产 表 提取溶剂浓度的考察

地 河北
,

过 吕筛 共四份
,

分别 以 乙醇
、

甲醇为溶剂按上述方法制备供试品溶液
,

进样
,

测定
。

测定结果见表
。

表 提取溶剂的确 定

提取溶剂
撼 盾的今有备,

, 、 勺、 刁口 口闷 田乌 咖啡酸含里

写乙醇

月了神了行了,工,几

⋯
肠乙醇

提取溶剂
称样量

。

甘日 了

绿原酸含量 又 咖啡酸含量 又

无水乙醇

称样量

。

。

。

。

。

。

乙醇

。 甲醉

。

。

丫乙

由表可见以乙醇或是甲醇作为提取溶剂所得绿

原酸或咖啡酸含量基本一致
,

但考虑到
,

乙醇廉价易

得且无毒
,

故以乙醇为提取溶剂
。

提取溶剂浓度的考察 取忍冬藤粉末 共

份
,

分别以 乙醇
、

乙醇
、

无水乙醇为溶剂

按上述方法制备供试品溶液
、

进样
、

测定
。

测定结果

由表可见
,

乙醇浓度为 时
,

绿原酸
、

咖啡酸

提出量最高
,

故选择 乙醇为提取溶剂
。

表 是否加入甲酸的确定

提取溶剂
绿原酸含量 又 咖啡酸含 又

岁

乙醇

乙醇加酸

称样量

。



提取溶剂中加人甲酸与否的考察 取忍冬

藤粉末 共四份
,

分别以 乙醇
、

甲酸
一

乙醇
一

水
, ,

为溶剂按上述方法制备供试品溶液
,

进

样
,

测定
。

测定结果见表
。

由表可见
,

加人 甲醇与否对绿原酸及咖啡酸的

提取均无显著影响
,

故提取溶剂选择不加人甲酸
。

不同提取方法的考察 取忍冬藤粉末 共

份
,

加 乙醇分别进行超声处理 分钟
,

回流提取
,

索氏提取至浸出液无色
,

进行测定
,

结果见表
。

表 提取方法的确 定

提取方法
称样量 绿原酸含量 又 咖啡酸含量 又

超声处理

回流提取

。

。 。
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溶液 咖啡酸含量为 一 拜
、 、 、 、

拼 注人液

相色谱仪
,

测定峰面积
,

以对照品咖啡酸量印 为

横坐标
,

以咖啡酸峰面积 关 为纵坐标
,

绘制

标准曲线
,

其回归方程为 一 十
,

相关系数
,

结果表 明咖啡酸在 一

产 范围内线性关系良好
。

三 精密度试验

分别精密吸取同一浓度的绿原酸对照品溶液

川
、

咖啡酸对照品溶液 川
,

各 份注人液相色谱仪

测定峰面积
。

结果为 绿原酸 又一

咖啡酸 又 一
。

四 重现性实验

取忍冬藤粉末 产地 河北
,

过 目筛 共

份
,

按上述方法制备供试品溶液
,

分别精密吸取 川

进样
、

测定
。

结果见表
。

索氏提取 表 ‘ 绿原酸
、

咖啡酸重现性实验

由表可见
,

以超声处理时绿原酸
、

咖啡酸含量最

高
,

故选择提取方法为超声处理
。

超声处理时间的考察 取忍冬藤粉末 共

份
,

加 乙醇分别超声处理
、 、 、

分钟
,

进行测定
。

测定结果见表
。

表 超声处理时间的确定

实验

次数

绿原酸

含 量

咖啡酸

含 量

。

提取方法
绿原酸含量 又 咖啡酸含量 又

分钟

。分钟

实验结果表明本方法重现性良好
。

五 稳定性实验

取忍冬藤粉末
,

按上述方法制备供试品溶

液
,

分别在 。
、 、 、 、

小时精密吸取 拼 进样
、

测定

一次
。

结果见表
。

分钟 表 , 绿原酸
、

咖啡酸稳定性 实验

分钟

称样量

。

,

。 ·

‘

。

。

。

时间
绿原酸

峰面积
谷

资

咖啡酸

峰面积
圣

开

由表可见超声处理 分钟后绿原酸
、

咖啡酸含

量就不再增加
,

故确定超声处理的时间为 分钟
。

二 线性关系的考察

绿原酸线性关系考察 精密吸取绿原酸对照品

溶液 绿原酸含量为 拜
、 、 、 、

拌 注人液

相色谱仪
,

测定峰面积
一

,

以绿原酸量伽 为横坐标
,

以绿原酸峰面积 二 为纵坐标
,

绘制标准曲

线
,

其回归方程为 一
,

相关系

数
,

结果表明绿原酸在 拼 范

围内线性关系良好
。

咖啡酸线性关系考察 精密吸取咖啡酸对照品

。

实验结果表明供试品溶液在 小时内基本稳

定
。

六 加样回收率实验

取忍冬藤粉末 绿原酸含量为 。
,

咖

啡酸含量为 共 份
,

精密称定
,

置具塞锥形瓶中
,

精密加人 乙醇 和绿原
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酸 咖 啡 酸 混 合 对 照 品 溶 液 绿 原 酸 含 量 为
,

咖啡酸含量为
,

按

习 , 应 奋,

上述方法制备供试品溶液
,

精密吸取 川进样
,

测

定
。

结果见表
、

表
。

裹 绿原改回收率实脸

序号

样品绿原

酸的含量

加人绿原

酸的量

测出绿原

酸的总量

检出绿原

酸的量 回收率 写

。

。 。

。

。

衰 , 咖啡故回收率实脸

序号

样品咖啡

酸的含量

加人咖啡

酸的量

测出咖啡

酸的总量

检出咖啡

酸的量 回收率写 又写 一

。

。

。

,

以上结果表明
,

本法具有良好的回收率
。

五 样品测定

取十三批样品
,

按样品供试液制备方法制备
,

测

定
,

结果见表
。

衰 十三批样品测定结果

产地
绿原酸含里 写

二

咖啡酸含量

八江‘连甘互口连二口口‘任
口︵山﹃月︵吕,﹄几︸

,,协,,

⋯
八乃‘白,︸︸上︸工,工,工︸且东 ,

北京 ,

河北 ,

山东费县
山东平邑
山东日照
山东苍山
山东序洲
河南密县
河南巩县
河南丰丘
河南荣阳
河南安阳

。

。

。

。

。

。

。

。

。

。

。

。

。

。

。

三
、

讨论

根据文献报道闭
,

曾试用过甲醇
一

水
一

冰醋酸
, , ,

分离效果均不理想
。

后参考药典
,

以乙

睛
一

磷酸溶液
,

乙睛
一

磷酸溶液
,

为流动相
,

均使绿原酸与咖啡酸得到了较

好的分离
,

但考虑到 过低对色谱柱的损坏
,

故最

终采用乙睛
一

磷酸溶液 为流动相
。

参考文献

」中国药典 年版一部

印 〕冯延明
,

姜秋
,

孙延波
,

等 金银花对不同血清突变形链球菌的抑

菌试验研究 白求恩医科大学学报
, ,

〔」萤杰德
,

陈晨华
,

仇素英
,

等 四种中草药抗柯萨奇病毒及埃柯病

毒的研究 山东中医学院学报
, ,

【 」闻 平
,

张清波
,

张树杰
,

等 法测定忍冬膝中绿原酸含

量 中国药品标准
, ,

〕中国药典 年版一部

,

为 年 月送的样品
,

其余为 年 月送的样品
。

法测定新星癣特灵中水杨酸和苯甲酸的含量

朱碧君 程奇珍 李 平 江西省药品检验所 南昌

摘要 目的 建立 了 法浏 定新 星癣特灵中水杨 酸和笨 甲酸 的含童
。

方法 采 用 柱
· ,

拜 , , 一 ,

碑故 氮二钠溶液
一

甲醉
,

, 用磷政调 节 至 为 流 动 相
,

流速为
· 一

, ,

检浏 波 长 为
,

进样女 川 结果 水杨政与苯甲酸的线性范围均为 陀
· 一

‘ ,

二 。 ” 平均回收率分别为 水杨故

纬
, 二 笨甲政

, “
。

结论 本法分 离度好
,

快速
,

简便
。

种组分同时浏定
,

可作为产品 的质


