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HPLC 测定北细辛根中的甲基丁香酚
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摘要: 目的 采用 HPLC 法测定北细辛根中甲基丁香酚的含量。方法 用 C18色谱柱，流动相为乙腈 － 水( 45∶55) ，流速 1． 0

mL·min －1，检测波长 290 nm。结果 甲基丁香酚的线性范围为 1． 017 ～ 10． 17 mg，回归方程为: Y = 3． 7 × 105X － 5． 0 × 105 ( r =
0． 9999) 。结论 所建方法专属性强、重复性好，可用于测定北细辛中甲基丁香酚的含量。
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Abstract: OBJECTIVE To establish an RP － HPLC method for determination of methyl eugenol in Radix Asarum heterotropoldes．
METHODS The chromatographic analysis was carried out on a C18 column with acetonitrile － water( 45∶55) as the mobile phase．

The flow rate was about 1． 0 mL·min －1，and the detection wavelength was set at 290 nm． RESULTS The calibration curve was linear
over the ranges of 1． 017 － 10． 17 mg for methyl eugenol． The regression equation was Y = 3． 7 × 105X － 5． 0 × 105 ( r = 0. 9999) ． CON-
CLUSION This method is exclusive and reproducible，and can be applied to determine methyl eugenol in the Asarum heterotropoldes．
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马兜铃科多年生草本植物北细辛 Asarum het-
erotropoldes Fr． Schmidt var． mandshuricum( Maxim． )

Kitag． 主产于吉林、辽宁、黑龙江，含挥发油，油中主

要含甲基丁香酚、细辛醚、榄香素、黄樟醚、dl － 去甲

乌药碱和派立托胺等。甲基丁香酚是从细辛中分离

得到的主要成分，具有明显的镇咳、祛痰、镇静、镇痛

的作用
［1 － 2］。文献

［3］
用 RP － HPLC 法测定了甲基

丁香酚及黄樟醚的含量，流动相是甲醇 － 水 ( 80∶
20) ，在此基础上采用优化的流动相、对该法进行了

方法学 的 考 察 并 测 定 了 北 细 辛 中 甲 基 丁 香 酚 的

含量。

1 实验部分

1． 1 仪器与试药

2695 高效液相色谱仪 ( 美国 Waters) 。甲基丁

香酚对 照 品 ( 中 国 药 品 生 物 制 品 检 定 所，批 号:

111642 － 200301) ; 乙腈为色谱纯; 水为重蒸水; 其余

试剂为分析纯。
1． 2 方法与结果

1． 2． 1 溶液的制备 精密称定 10． 07 mg 甲基丁香

酚置 10 mL 量瓶中，用甲醇溶解定容，作为对照品溶

液; 称取 10 g 细辛，加 100 mL 水，浸泡 1 h，用轻油

挥发油收集器收集挥发油，冷却后，收集挥发油和芳

香水作为供试品溶液。
1． 2． 2 色谱条件 采用 Symmetry C18 色谱柱 ( 250

mm ×4． 6 mm，5 μm) ，流速 1． 0 mL·min －1，柱温 30
℃，检测波长 290 nm，进样量 10 μL。乙腈在流动相

中的比例大于 65% 时，保留时间过短，调整流动相

极性，加大水的比例; 乙腈 － 水为 55∶45 时，保留时

间为 8． 094 min，但进样细辛挥发油样品，在 7 ～ 10
min 时杂质峰较多，分离度差，加大流动相的极性，

调整流动相乙腈 － 水为 45∶55，有利于细辛中成分

的分离( 图 1) 。
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图 1 甲基丁香酚的色谱图

Fig 1 HPLC chromatogram of methyl eugenol

1． 2． 3 线性范围的考察 吸取 1、2、4、6、8、10 μL



1． 017 mg·mL －1
甲基丁香酚对照品溶液，进样，记录

色谱图，以峰面积值对进样量进行回归，得标准曲线

方 程 为: Y = 3． 691 × 105X － 4． 982 × 105 ( r =
0. 9999) 。结果表明: 1． 017 ～ 10． 17 mg 甲基丁香酚

与峰面积呈良好的线性关系。
1． 2． 4 精密度试验 分别精密吸取 10 μL 对照品、
供试品溶液，重复进样 5 次，记录峰面积值，计算峰

面积的 RSD = 0． 89%。结果表明: 对照品和供试品

溶液峰面积的 RSD 小于 2%，仪器的精密度符合

要求。
1． 2． 5 稳定性的考察 取供试品溶液，于 0、2、4、
6、8 h 时分别进样 10 μL，记录供试品的峰面积，计

算得RSD = 1． 3%，在 8 h 内测得 RSD 小于 2%，样品

基本稳定。
1． 2． 6 重复性的考察 各取 10 g 同一批药材 5
份，精密称定，按“1． 2． 1”“1． 2． 2”项方法制备供试

品溶液并测定，记录并计算。峰面积和含量的 RSD
均小于 2%，测定方法的重复性符合要求。
1． 2． 7 回收率试验 精密称取 5 g 同一批已知挥

发油含量的北细辛粉末 6 份，按高、中、低水平分别

加入 5． 21、5． 18、4． 31、4． 51、3． 64、3． 56 mg 甲基丁

香酚对照品，按“1． 2． 1”“1． 2． 2”项方法制备供试品

溶液并测定甲基丁香酚的含量。计算得平均加样回

收率为 100． 30%，RSD = 1． 0%，表明方法的回收率

良好。
1． 2． 8 样品的测定 称取 10 g 细辛，加 100 mL
水，浸泡 1 h，电热套加热，用挥发油收集器收集挥发

油，冷却后，收集油层，稀释进样; 称取 10 g 细辛，加

100 mL 水，浸泡 1 h，用收集器加二甲苯收集挥发

油，冷却后，取二甲苯层稀释进样。收集器和二甲苯

收集的甲基丁香酚占细辛药材的百分含量分别为

0． 72%、0． 86%。实验过程中，挥发油中有小部分

轻油浮在水面上，大部分沉在水下，甲基丁香酚密度

是 1． 0386，较水大，小部分的挥发油浮于水面，所以

用收集器不能收集完全; 而加入二甲苯收集后能较

完全。在测定样品中挥发油含量的时候可以采用此

法，但是收集挥发油供药用就只能用轻油挥发油收

集器。

2 讨论

甲基丁香酚的测定主要采用 GC 法
［4］。2005 年

版《中国药典》中采用挥发油体积的总量来控制细

辛的质量，挥发油含量不得少于 2%，过于笼统
［5］。

现以甲基丁香酚为指标性成分，评价北细辛的质量

更为准确。2010 年版《中国药典》以挥发油含量不

得少于 2% 计，并同时用 HPLC 法测定细辛脂素的

含量
［6］。细辛脂素为非挥发性有效成分，具抗病毒

和抗结核杆菌的作用，对于某些制剂中仅用细辛挥

发油就不能很好地控制其质量
［7］。甲基丁香酚的

最大吸收波长为 282 nm，根据干扰成分的情况，选

择在 290 nm 下检测。
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