
续表 1

序号 保留时间 /min 化合物 分子式 相对分子质量 相对含量

40 32. 302 Phenanthrene，1-methyl 1-甲基菲 C15H12 192 0. 192
41 32. 651 4，5-Methylenephenanthrene 4，5-亚甲基菲 C15H10 190 0. 198
42 33. 405 Hexadecanoic acid 棕榈酸 C16H32O2 256 4. 882
43 33. 490 Butyl phthalate 酞酸丁酯 C16H22O4 278 3. 144
44 34. 036 Palmitic acid ethyl ester 棕榈酸乙酯 C18H36O2 284 0. 720
45 34. 951 Sulfur S8 硫 S8 256 15. 035
46 35. 431 Fluoranthene 荧蒽 C16H10 202 0. 248
47 36. 609 Linoleic acid 亚油酸 C18H32O2 280 0. 816
48 36. 760 9，17-Octadecadienal，9，17-十八二烷烯酮 C18H34O2 282 2. 264
49 37. 137 9，12-Octadecadienoic acid(Z，Z)(Z，Z)-9，12 十八碳二烯酸 C18H32O2 280 0. 699
50 42. 377 9-Octadecenoic acid (Z)-，(Z)-9-十八碳烯酸 C21H40O4 356 1. 686

合计 95. 21

3 讨论

对叶百部挥发性成分中共提取分离并鉴定 50 个化学成

分，占挥发 油 总 量 的 95. 21%，其 中 相 对 含 量 较 高 的 为 硫

15. 035%、6，10，14-三甲基-2-十五烷酮 9. 098%、1-辛烯-3-醇
7. 879%、邻苯二甲酸二异丁酯 6. 391%、棕榈酸 4. 882%、愈
创木酚 3. 250%、、蓝 木 醇 3. 087%、蒽 3. 089%、α-雪 松 醇

2. 453%、4-乙基愈创木酚 2. 364%。由上述分析结果可以看

出，对叶百部根块的挥发性成分很丰富。其中部分化合物具

有生物活性，如挥发性烯醇一般具有舒张支气管作用。对叶

百部的化学成分研究主要针对百部中的生物碱类成分，故需

从不同角度用不同方法对其不同成分进行研究
［8-12］。本文

对对叶百部的挥发性化学成分进行研究，尚未见其它相关文

献报道，为综合利用对叶百部提供了科学依据。
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摘要:目的:建立了超高效液相色谱法测定冬凌草中冬凌草甲素的方法。方法:以甲醇作溶剂，超声提取 40 min，提取液

经 0. 22 μm 滤膜过滤后，采用 Waters Acquity UPLC BEH C18色谱柱(2. 1 mm × 50 mm，1. 7μm)，乙腈-水为流动相梯度洗
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脱，流速为 0. 4 mL /min，柱温 40 ℃，PDA 检测器于 242 nm 波长下对冬凌草中甲素的含量进行测定。结果:冬凌草甲素在

0. 022 ～ 0. 44 μg 范围内有良好的线性关系( r = 0. 999 7)，平均回收率为 97. 3 %，RSD 1. 05 %。结论:该方法便捷，结果

稳定、准确，可用于为冬凌草相关产品的质量控制及评价。
中图分类号:R284. 1 文献标识码:B 文章编号:1001-1528(2011)03-0540-03

冬凌草学名碎米亚，是唇形科香茶菜属植物 Rabdosia
rubescens (Hemsl. ) Hara 又称 Isodon rubescens (Hemsl. ) C.
Y. Wu et Hsuan。冬凌草甲素是冬凌草中主要活性成分，在

体内和体外均具有较强的抗肿瘤和抗菌活性
［1-3］，其分析方

法有比色法
［4］、薄层扫描法

［5］、HPLC［6］
和 HPCE［7］

等。其中

比色法和薄层扫描法存在定量不准确的缺点;HPCE 法虽然

快速、试剂用量少且柱不易受污染而优于 HPLC，但是进样

精度较 HPLC 低，存在重现性较差、线性范围窄和灵敏度较

低等缺陷。目前 HPLC 法是较为常用的冬凌草甲素的测定

方法。本实验采用 UPLC 测定冬凌草中冬凌草甲素含量，比

常规 HPLC 省时 9 min 以上，是一种简便、快捷、高效、准确的

检测方法。
1 材料与方法

1. 1 仪器和试剂

ACQUITY UPLC ( 美 国 Waters 公 司)，ACQUITY UPLC
PDA 检测器(美国 Waters 公司)，Empower 2 色谱数据工作站

(美 国 Waters 公 司); 超 声 波 提 取 器 ( Automatic Science，

60W);冬凌草甲素对照品购自西安旭煌生物技术有限公司

(批号 090621);冬凌草全草药材购自市场;乙腈(美国 Fisher
公司，色谱纯);甲醇(AR);水为超纯水。
1. 2 色谱条件

Acquity UPLC BEH C18超高效色谱柱(50 mm ×2. 1 mm，

1. 7 μm);柱温 40 ℃ ;样品室温度 8 ℃ ;检测波长 242 nm，进

样量为 1 μL。

表 1 洗脱梯度

时间 /min 流量 /(mL /min) 乙腈 /% 水 /% 曲线

0 0. 400 20. 0 80. 0 6
0. 10 0. 400 20. 0 80. 0 6
1. 50 0. 400 35. 0 65. 0 6
1. 80 0. 400 90. 0 10. 0 6
2. 00 0. 400 90. 0 10. 0 6
2. 10 0. 400 20. 0 80. 0 6

1. 3 对照品贮备液的制备

准确称取冬凌草甲素对照品 5. 5 mg，甲醇溶解并定容

到 25 mL，制得 0. 22 mg /mL 的冬凌草甲素对照品溶液。
1. 4 样品溶液的制备

取冬凌草全草药材，粉碎过 40 目筛，精密称取 1 g，置具

塞锥形瓶中，精密加入甲醇 25 mL 称重，超声处理 40 min，放

至室温，称重，用甲醇补至原重，过滤，取滤液 2 mL，甲醇定

容至 10 mL，经微孔滤膜(0. 22 μm)滤过作为供试样品溶液。
2 结果与讨论

2. 1 系统适用性试验

样品溶液及对照品溶液依次进样，获得色谱图( 见图

1)。可以从图中看出，冬凌草甲素与相邻峰的分离度达到完

全基线分离。

图 1 冬凌草甲素对照品(A)和冬凌草全草(B) UPLC 图

A. 对照品 B. 样品 1. 冬凌草甲素

2. 2 线性关系考察

精确吸取对照品溶液 0. 1、0. 2、0. 4、0. 6、1. 0、2. 0 μL 按

文中 1. 2 项 下 色 谱 条 件 分 别 进 样，以 对 照 品 溶 液 进 样 量

(μg)为横坐标(X)，峰面积积分值为纵坐标(Y)，计算回归

方程为 Y = 3 × 106X + 25246，r = 0. 999 7，冬凌草甲素进样量

在 0. 022 ～ 0. 44 μg 呈良好的线性关系。
2. 3 样品溶液稳定性试验

取冬凌草粗粉( 样品 1)，按文中 1. 4 项下制备样品溶

液，在 0、2、4、6、8、12 h 按 1. 2 项下色谱条件分别进样，记录

峰面积平均值为 346 273，RSD 1. 04 %。结果表明供试品溶

液在 12 h 内稳定性良好。
2. 4 进样精密度试验

取冬凌草粗粉(样品 1，湖北金贵)，按 1. 4 项下制备样

品溶液，按 1. 2 项下色谱条件进样 5 次，测得冬凌草甲素平

均含量为 6. 662 %，RSD 0. 35 %，表明进样精密度较好。
2. 5 重复性试验

取冬凌草粗粉( 样品 1)5 份，按 1. 4 项下方法制备，按

1. 2 项下色谱条件分别进样测定，测得平均含量为 6. 744
%，RSD 1. 93 %，表明方法的精密度较好。
2. 6 回收率试验

分别精密吸取 0. 192 mg /mL 的冬凌草甲素对照品溶液

5 份，每份 2 mL，分别加入约 1 g 已知含量的冬凌草粗粉( 样

品 1)中。按 1. 4 项下方法处理，按 1. 2 项下色谱条件分别

进样，冬凌草甲素的平均回收率为 97. 3 %，RSD 1. 05 %，结

果见表 2。
2. 7 样品测定

采用文中 1. 4 项下方法，对多个不同来源的冬凌草样品

进行处理，用文中 1. 2 项下色谱方法进行测定，记录峰面积，

计算冬凌草甲素的含量。见表 3。

145

2011 年 3 月

第 33 卷 第 3 期

中 成 药

Chinese Traditional Patent Medicine
March 2011

Vol. 33 No. 3



表 2 冬凌草甲素回收率试验结果(n =5)

样品含甲素

量 /mg
对照品加入

量 /mg
实测值

/mg
回收率

/%

平均回收

率 /%
RSD /%

5. 864 0. 384 6. 096 97. 6
5. 122 0. 384 5. 286 96. 0
5. 527 0. 384 5. 742 97. 1 97. 3 1. 05
5. 392 0. 384 5. 709 98. 8
6. 605 0. 384 6. 776 97. 0

表 3 冬凌草全草药材中冬凌草甲素含量测定结果(n =5)

样品编号 样品来源 含量 /% RSD /%
1 购于湖北金贵中药饮片有限公司 0. 674 0 0. 651 0
2 购于云南绿生药业有限公司 0. 508 4 0. 771 4

3
购于河北安国市京兴药业有限责任

公司
0. 552 6 0. 651 4

4
购于安徽省亳州市国鑫医药有限公

司
0. 661 9 0. 969 3

3 结论

本实验采用 UPLC 对冬凌草药材中冬凌草甲素的含量

进行测定，与常用的 HPLC 测定方法
［6，8-9］

相比，在保持较高

的准确度和精密度的同时，提高了分析效率。甲素的保留时

间从 10 min 以上缩短为 1. 361 min，出峰时间缩短了 9 min
以上，分析时间缩短至 3 min 以内，在分析时间大幅缩短的

同时，减少了溶剂的损耗和废液的处理费用，节省了分析成

本，为提高冬凌草的质量控制及其新产品的开发利用提供了

一种更为快速准确测定方法。
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摘要:目的:建立高效液相色谱-蒸发光散射(HPLC-ELSD)检测测定八珍益母丸中水苏碱含量的方法。方法:采用高效液

相色谱法，以蒸发光散射检测器进行测定。色谱柱为 Venusil HILIC (250 mm ×4. 6 mm，5 μm)，以乙腈-0. 2%冰醋酸(80
∶ 20)为流动相，流速:0. 5 mL / min，柱温:35 ℃ ;ELSD 检测器:漂移管温度为 105 ℃，载气(N2)气体流速为 2. 8 L /min，增

益值为 135。结果:盐酸水苏碱进样量在 1. 014 4 ～ 7. 608 0 μg 范围内呈良好的线性关系( r = 0. 999 3)，平均回收率为

99. 10%，RSD = 1. 96% (n = 8)。结论:本方法快速简便，结果准确可靠，重现性好，可用于八珍益母丸的质量控制。
中图分类号:R927. 2 文献标识码:B 文章编号:1001-1528(2011)03-0542-03
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