
气相色谱法测定龙血竭中剑叶龙血素 C 的含量
*

张海防，陈国彪，常艳波
＊＊

( 海南省药品检验所，海口 570216)

摘要 目的:建立测定龙血竭中剑叶龙血素 C 含量的方法。方法:采用气相谱法，HP － 5 弹性石英毛细管色谱柱 ( 30m ×
0. 32 mm ×0. 25 μm) ，载气为 N2，流速 1 mL·min －1，进样口温度 250℃，μECD 检测器温度 300℃，程序升温，外标法计算含

量。结果:剑叶龙血素 C 在 0. 1 ～ 2 μg·mL －1
范围内线性关系良好( r = 0. 9998 ) ; 平均加样回收率为 100. 3%，RSD( n = 6 ) 为

0. 5%。结论:本方法简单、灵敏、重复性好，可用于龙血竭中剑叶龙血素 C 的含量测定。
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GC Studies on quantitative determination of
cochinchinenin C in Dragon’s Blood*
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( Hainan Provincial Institute for Drug Control，Haikou 570216，China)

Abstract Objective: To establish a method for the separation and quantitative determination of Cochinchinenin C
in Dragon’s Blood． Methods:The Gas chromatographic analysis was performed using HP － 5 capillary column
( 30 m ×0. 32 mm ×0. 25 μm) ; highly pure N2 was used as carrier gas at the flow rate of 1mL·min －1 ; the inlet
port and the μECD detector temperature was 250℃ and 300℃ respectively; the column temperature was 120℃ －
210℃ and rose by program． The content was calculated with external standard． Results:Cochinchinenin C has good
liner relationship in the concentration range of 0. 11 － 2. 14 μg·mL －1 ( r = 0. 9998 ) ; the average recovery was
100. 3%，RSD( n = 6) was 0. 5% ． Conclusion:The method is simple，accurate and reproducible． It can be applied
for the quantitative determination of Cochinchinenin C in Dragon’s Blood．
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龙血竭 是 百 合 科 龙 血 树 属 植 物 剑 叶 龙 血 树

［Dracaena cochinchinensis( Lour． ) S． C． Chen ］的

含脂木材经提取得到的树脂，具有活血散瘀、定痛止

血、敛疮生肌等功效，用于跌打损伤，瘀血止痛，妇

女气血凝滞，外伤出血，疮久不收口
［1］。龙血竭主

要含黄酮类、茋类、甾醇类、皂苷类等化学成分
［2 ～ 4］，

剑叶龙血素 C ( Cochinchinenin C，2，3，5，6 － 四氯 －
1，4 二甲氧基苯) 为其含氯特征成分

［5］。龙血竭药

材国家标准 WS3 － 082 ( Z － 016 ) － 99 ( Z) 中仅收载

剑叶龙血素 C 的薄层色谱鉴别方法，本文首次应用

气相色谱法( 电子捕获检测器) 建立了龙血竭中剑

叶龙血素 C 的含量测定方法，为进一步完善龙血竭

质量标准提供了可行的方法。

1 仪器与试剂

Agilent 6890N 气相色谱仪，μECD 检测器，Agi-
lent 6890N 色谱工作站( 美国安捷伦科技公司) ，电

子分析天平( 德国 Sartorius 公司) 等。

龙血竭为云南产( 昆明大观制药有限公司) ，剑

叶龙血 素 C 对 照 品 ( 中 国 药 品 生 物 制 品 检 定 所

111559 － 200302) ; 高纯 N2 ( 99. 999% ) ; 甲醇为分析

纯。
2 色谱条件

HP －5 色谱柱( 5% phenyl methyl siloxane，30 m ×
0. 32 mm × 0. 25 μm) ; 载气为高纯 N2，流速 1 mL·

min －1 ; 程序升温: 柱温初始为 120℃，以 5℃·min －1
升
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温至210℃，保持4 min; 进样量1 μL; 分流比( 50∶ 1) ; 进

样口温度 250℃ ; 微电子捕获检测器( μECD) ; 检测器温

度 300℃。剑叶龙血素 C 对照液与龙血竭供试液色谱

图见图 1。

图 1 剑叶龙血素 C 对照液 ( A) 和龙血竭供试液 ( B) 气相色谱图

Fig 1 GC Chromatograms of reference substance of Cochinchinenin C

( A) and sample of Dragon’s Blood ( B)

3 溶液制备

3. 1 对 照 品 储 备 液 取 剑 叶 龙 血 素 C 对 照 品

10 mg，精密称定，置 100 mL 量瓶中，用甲稀释至刻

度，摇匀。精密量取上述溶液 1 mL 到 50 mL 量瓶

中，用甲醇释至刻度，摇匀，作为对照品储备液。
3. 2 供试品溶液 取干燥龙血竭粉碎后使其过四

号药筛，称取药粉 0. 05 g 至 25 mL 容量瓶中，精密

称定，加甲醇 20 mL 超声( 功率 250 W，频率 40 Hz)
约 5 min 使其溶解，放至室温，加甲醇稀释至刻度，

摇匀，过滤，取续滤液作为供试液。
4 方法学考察

4. 1 线性关系考察 分别精密量取对照品储备液

( 2. 14 μg·mL －1 ) 0. 5，1，2，3，5，7 mL，分别置于

10 mL量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀。得系列浓

度( 0. 11，0. 21，0. 43，0. 64，1. 07，1. 50 μg·mL －1 )

的对照品溶液。取以上对照品溶液及储备液分别进

样 1 μL，记 录 其 峰 面 积。以 峰 面 积 Y 对 浓 度 X
( μg·mL －1 ) 进行回归分析。得回归方程:

Y = 3206. 4 X + 69. 378 r = 0. 9998
说明剑叶龙血素 C 在 0. 11 ～ 2. 14μg·mL － 1 浓度

范围内线性关系良好。
4. 2 定量限及检测限 取对照品溶液逐级稀释后，

照“2”项下的色谱条件进样测定，以 S /N = 10 为定

量限，结果为 4 × 10 －12 g; 以 S /N = 3 为检测限，结果

为 10 －12 g。
4. 3 精密度试验 取同一供试品溶液连续进样 6
次，测 得 剑 叶 龙 血 素 C 峰 面 积 的 RSD ( n = 6 ) 为

0. 7%。
4. 4 重复性试验 取同一批样品 6 份，按“3. 2”项

下方法制备供试品溶液，计算剑叶龙血素 C 含量，

平均含量为 337. 1 μg·g －1，RSD( n = 6) 为 0. 5%。
4. 5 稳定性试验 取同一供试品溶液，分别在室温

下放置 0，1，3，5，7，18 h，同法测定，测得剑叶龙血素

C 峰面积的 RSD( n = 6 ) 为 1. 7%，表明供试品溶液

在 18 h 内稳定。
4. 6 回收率试验 取已知含量( 337. 1 μg·g －1 ) 的

样品 0. 025 g 置 25 mL 量瓶中，精密称定，共 6 份，

分别加入对照品溶液 ( 2. 14 μg ·mL －1 ) 4 mL。按

“3. 2”项下方法制成供试液，分别进样，测得剑叶龙

血素 C 平 均 回 收 率 为 100. 7% ，RSD ( n = 6 ) 为

0. 4%。
表 1 剑叶龙血素 C 回收率

Tab 1 The results of recovery of Cochinchinenin C

样品量

( sample)

/g

样品含量

( content)

/μg

加入量

( added)

/μg

测得量

( detected)

/μg

回收率

( recovery)

/%

平均回收率

( average

recovery)

/%

RSD

/%

0. 0250 8. 428 8. 544 8. 516 99. 7

0. 0252 8. 495 8. 544 8. 580 100. 4

0. 0255 8. 596 8. 544 8. 622 100. 9

0. 0254 8. 562 8. 544 8. 584 100. 5

0. 0257 8. 663 8. 544 8. 562 100. 2

0. 0256 8. 630 8. 544 8. 528 99. 8

100. 3 0. 5

5 含量测定

按“3. 2”项下方法对 3 个不同批次龙血竭进行

处理，每批平行制备 3 个供试品溶液 ( n = 3 ) ，分别

进样，测得 3 批龙血竭中剑叶龙血素 C 的含量分别

为: 310. 6 μg·g －1、337. 1 μg·g －1、249. 3 μg·g －1。
6 讨论

6. 1 本 文 根 据 剑 叶 龙 血 素 C 可 挥 发 的 化 学 性

质
［5］，首次建立了气相色谱法( 电子捕获检测器) 测

定龙血竭中剑叶龙血素 C 的含量，与文献报道的反

相高效液相色谱法
［6］

比较，方法更简便、灵敏、快

速。该法也可应用于龙血竭中剑叶龙血素 C 的鉴

别，与国家标准中收载的薄层色谱鉴别方法比较干

扰较小，并且避免了繁琐的前处理过程。
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6. 2 电子捕获检测器( ECD) 只对具有电负性的物

质，如含卤素、硫、磷、氮的物质响应，而对电中性的

物质则无信号，最小检测量可达 10 －13
克。龙血竭所

含化学成分复杂，如果采用 FID 作为检测器，杂峰

多，对分离过程要求很高。本文利用了 ECD 高灵敏

度、高选择性的优势，获得的色谱图中仅有剑叶龙血

素 C 等少数对 ECD 响应的化合物色谱峰，使检测时

间缩短，干扰大为减少。
6. 3 龙血竭是剑叶龙血树含树脂木材的乙醇提取

物，因此用适当的溶剂，如甲醇即可使样品全部溶解

用于测定，无需耗时而复杂的提取步骤，同时也保证

了剑叶龙血素 C 无损失的溶出，方法简便而经济。
6. 4 本试验分别尝试了不同极性的毛细管色谱柱

HP －5、DB －1701、HP － INNOWAX 对剑叶龙血素 C
进行分离，并对分离效果进行了比较。HP － INNO-
WAX 保留时间短，分离度较差，不适合分离此化合

物; 在弱极性的 HP － 5 和中等极性的 DB － 1701 色

谱柱上，HP －5 对样品中各色谱峰的分离度好，分析

时间较短，而 DB － 1701 要得到相同的分离效果需

要更长分析时间，因此选择了 HP －5。
试验中发现进样口温度对剑叶龙血素 C 的含

量测定有影响。进样口温度为 200℃ 时，待测峰拖

尾、峰面积重复性差，表明样品可能未完全气化而残

留在进样口中，导致测定不准确，升高进样口温度到

250℃，待测峰的拖尾现象和峰面积的重复性都得到

明显改善。
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