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莲内酯含量之间亦有明显的相关性 ,相关系数达 0. 95以上。

3. 3　穿心莲内酯和脱水穿心莲内酯之间的相关性不大 ,植

株、茎或叶中的穿心莲内酯的含量和脱水穿心莲内酯的含量

之间的相关系数均在 0. 4以下。这说明它们二者在穿心莲

植物体内的积累规律和合成途径可能是不一样的。

3. 4　活性成分的含量与其他性状之间的相关性 :穿心莲内

酯的含量与穿心莲叶片的数量、植株高度、乙醇浸出物、叶片

干重和植株干重之间具有显著的相关性 ,相关系数均在 0. 90

以上。而脱水穿心莲内酯与这些性状之间没有明显的相关

性 ,相关系数在 0. 4以下。
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五种不同产地药用菊花的质量对比分析
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直第二医院 ,郑州 450008)

摘要 :目的　通过采用高效液相法测定菊花中木犀草素和绿原酸的含量来比较菊花质量的优劣 ,为菊花的质量控制方法提供

一定的依据。方法　①测定绿原酸色谱条件为 D ikma D iamonsilC18 (200 mm ×4. 6 mm, 5μm) ;流动相 :磷酸二氢钠缓冲液 [取

磷酸二氢钠 15. 6 g加水至 1 000 mL,加入磷酸适量 ,用磷酸调 pH值为 2. 7 ] 2甲醇 (80∶20) ;流速 : 1. 0 mL·m in - 1 ;柱温 : 30 ℃;

检测波长 : 328 nm。②测定木犀草素色谱条件为 :采用 D ikma D iamonsilC18 (250 mm ×4. 6 mm, 5μm)色谱柱 ,流动相为甲醇 2水
(55∶45) ;流速 : 1. 0 mL·m in - 1 ;柱温 : 25 ℃;检测波长 : 350 nm。结果 　①绿原酸在 0. 2～1. 0μg内线性关系良好 ; r =

0. 999 9;平均回收率为 98. 25% , RSD为 0. 71%。②木犀草素在 0. 1～1. 0μg内线性关系良好 ;平均回收率为 98. 99% , RSD%

为 1. 03%。结论　该方法简单、准确并且专属性强。
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ABSTRACT:O BJECT IVE　To establish a HPLC method for determ ination of luteolin and Chlorogenic Acid in chrysanthemum flower

from different areas. M ETHOD S　①The Chlorogenic Acid was separated on a column: D ikma D iamonsil C18 (200 mm ×4. 6 mm, 5

μm) column; mobile phase: methanol20. 1 mol·L - 1. natrium dihydrogen phosphate solution ( 15. 6 g→1 000 mL, pH = 2. 7) (20∶

80) ; the flow rate 1. 0 mL·m in - 1 ; the column temperature 30℃; the detective wavelength was 328 nm. ②The Luteolin was sparated

on a D ikma D iamonsil C18 (200 mm ×4. 6 mm, 5μm) column, the mobile phase: methanol2water (55∶45) , flow rate 1. 0 mL·m in - 1 ,

UV wavelength 353 nm, column temperature 30 ℃. RESUL TS　①The Chlorogenic Acid calibration curve showed good linearity in

the range of 0. 2～1. 0μg( r = 0. 999 9) , the average recovery was 98. 25% (RSD = 0. 71% ). ②The Luteolin calibration curve showed

good linearity in the range of 0. 1～1. 0μg( r = 0. 999 9) , the average recovery was 98. 99% (RSD = 1. 03% ). CO NCL US IO N　The

method is simp le, accurate and specific.

KEY WO RD S:Chrysanthem um m orifolium Romat; luteolin; chlorogenic acid; quality analysis

　　菊花为菊科植物菊花 ( Chrysanthemum morif2olium Ro2
mat)的干燥的头状花序 [ 1 ] ,是一种常用中药。其味甘微苦微

寒 ,无毒 ,入肝肺经 ,质轻气清 ,甘凉益阴 ,苦凉泄热 [ 2 ]。具有

清肝明目、清热解毒、疏风降压等功效。可治头痛、眩晕、目

赤、心胸烦热、冠心病、高血压等病 ,还能预防感冒、菌痢、便

秘等多种疾病 [ 3 ] ,木犀草素、绿原酸为菊花中有效成分。笔

者采用高效液相法测定五种不同产地菊花中木犀草素和绿

原酸的含量 ,为比较不同产地菊花质量提供科学依据。
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1　材料与试剂

木犀草素对照品 (中国药品生物制品检定所提供 ,批号 :

111520 - 200201) ;绿原酸对照品 (中国药品生物制品检定所

提供 ,批号 : 110753 - 200212) ;试验中所用甲醇为色谱纯 ,水

为双蒸水 ,其他试剂均为分析纯。

怀菊采自河南焦作武陟 ,亳菊采自安徽亳州 ,滁菊采自

安徽滁州 ,贡菊采自安徽黄山歙县 ,杭菊采自杭州桐乡。本

试验所用药材经河南中医学院药学院陈随清教授鉴定分别

为怀菊、亳菊、滁菊、贡菊和杭菊正品 (以上菊花样品均采集

于 2005年 11～12月 )。

2　仪器与方法

2. 1　仪器

D IONEX Summ it系统高效液相色谱仪 , D IONEX PDA -

100检测器 ; D IONEX ASI - 100自动进样器 ; D IONEX P680

pump; D IONEX Chromeleon色谱工作站。METTLER AE240

十万分之一天平 (瑞士 ) ; FA2004A万分之一天平。

2. 2　绿原酸测定色谱条件

D ikma D iamonsil C18 (200 mm ×4. 6 mm, 5μm) ;流动相 :

磷酸二氢钠缓冲液 [取磷酸二氢钠 15. 6 g加水至 1000 mL,

加入磷酸适量 ,用磷酸调 pH值为 2. 7 ]:甲醇 (80∶20) ;流速 :

1. 0 mL·m in - 1 ;柱温 : 30 ℃;检测波长 : 328 nm。

2. 3　木犀草素测定色谱条件

D ikma D iamonsil C18 (200 mm ×4. 6 mm, 5μm) ;流动相 :

甲醇 2水 (55∶45) ;流速 : 1. 0 mL·m in - 1 ;柱温 : 25 ℃;检测波

长 : 350 nm。

2. 4　对照品溶液的制备

精密称取绿原酸对照品 1. 00 mg,置于 10 mL的量瓶中 ,

加甲醇溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,得每 1 mL含绿原酸 0. 10

mg的对照品溶液。

精密称取木犀草素对照品 0. 50 mg,置于 5 mL的量瓶

中 ,加甲醇溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,得每 1 mL含木犀草素

0. 10 mg的对照品溶液。

2. 5　供试品溶液

分别称取样品粉末各 1 g,精密称定 ,精密加入甲醇各 50

mL,称定重量 ,加热回流 2 h,冷却 ,再称定重量 ,用甲醇补足

减失的重量 ,摇匀 ,滤过 ,精密量取续滤液 10 mL,蒸干 ,残渣

加三氯甲烷 5 mL,浸渍 3 m in,弃去三氯甲烷液 ,残渣挥去三

氯甲烷 ,加水适量使溶解 ,并转移至 5 mL量瓶中 ,加水至刻

度 ,摇匀 ,用微孔滤膜 (0. 45μm )滤过 ,滤液作为绿原酸测定

供试品溶液。

分别称取样品粉末各 1 g,精密称定 ,精密加入石油醚

(30～60 ℃)各 100 mL,称定重量 ,加热回流 3 h,弃去石油醚

液 ,挥干残留的石油醚 ,再加入乙酸乙酯 130 mL,索氏回流提

取 6 h,挥干乙酸乙酯溶液 ,残渣加甲醇溶解并定容至 25 mL

的量瓶中 ,摇匀 ,用微孔滤膜 (0. 45μm )滤过 ,滤液作为木犀

草素测定供试品溶液。

2. 6　系统适用性试验

分别取“2. 5”项下两种供试品溶液 4μL,注入高效液相

色谱仪测试 ,理论塔板数以绿原酸、木犀草素峰计分别不低

于 3 000,绿原酸、木犀草素色谱峰与相邻色谱峰的分离度不

小于 1. 5。

对照品及样品色谱图分别见图 1, 2, 3, 4。
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3　方法学考察

3. 1　标准曲线及线性范围试验

分别精密吸取上述配制好的绿原酸 (2, 4, 6, 8, 10μL )和

木犀草素 (1, 2, 4, 6, 8, 10μL)对照品溶液注入高效液相色谱

仪 ,在上述色谱条件下测定峰面积 (A ) ,以峰面积为纵坐标 ,

以对照品的量为横坐标 ,分别绘制标准曲线 ,得出回归方程

分别为 :绿原酸 Y = 55. 834 1X - 0. 988 7, r = 0. 999 9;木犀草

素 Y = 70. 066 0X - 2. 935 5, r = 0. 999 9。绿原酸、木犀草素

分别在 0. 2～1. 0, 0. 1～1. 0μg内呈良好线性关系。

3. 2　精密度试验

分别精密吸取同一绿原酸和木犀草素对照品溶液各 4

μL,分别重复进样 5次 ,测定峰面积 ,其 RSD分别为 1. 65%

和 1. 68%。

3. 3　稳定性试验

分别精密吸取同一绿原酸测定供试品溶液和木犀草素

测定 6μL,分别于 0, 3, 6, 9, 12 h注入高效液相色谱仪 ,分别

测定绿原酸和木犀草素峰面积 ,其 RSD分别为 0. 47%和

0. 56% ,表明样品中绿原酸和木犀草素均在 12 h内稳定。

3. 4　重复性试验

分别取同一样品 ,按上述供试品溶液制备项下 ,分别制

备 5份供试品溶液 ,按上述含量测定项下方法分别测定绿原

酸和木犀草素的含量 ,其 RSD分别为 0. 65%和 2. 08%。

3. 5　加样回收率试验

分别取已知含量的样品各 6份 ,精密称定 ,分别加入一

定量的绿原酸和木犀草素 ,按上述含量测定项下方法进行提

取测定绿原酸和木犀草素的含量 ,计算加样回收率 ,绿原酸

平均回收率为 98. 25% , RSD为 0. 71% ,木犀草素平均回收

率为 98. 99% , RSD为 1. 03%。

4　样品测定

分别精密吸取上述制备好的绿原酸供试品溶液 6μL和

木犀草素供试品溶液 10μL注入高效液相色谱仪 ,记录色谱

图 ,计算各样品中绿原酸、木犀草素的含量 ,结果见表 1。

表 1　菊花中绿原酸、木犀草素的含量 ( n = 3)

Tab 1　Content comparation of Chlorogenic acid and Luteolin in

the Chrysanthemum morifolium Romat( n = 3)

样品名称 绿原酸含量 / % 木犀草素含量 /%

怀菊 0. 230 0. 043

亳菊 0. 267 0. 117

贡菊 0. 273 0. 044

杭菊 0. 275 0. 022

滁菊 0. 243 0. 030

5　讨论

本试验采用高效液相法对不同产地菊花中绿原酸和木

犀草素的含量进行了测定 ,结果表明 ,亳菊中木犀草素含量

最高为 0. 117% ,怀菊和贡菊次之 ,为 0. 044% ,滁菊为

0. 030% ,杭菊最低为 0. 022% ;杭菊中绿原酸含量最高为

0. 275% ,其次为贡菊、亳菊 ,滁菊、怀菊最低 ,但是差别并不

是太大。绿原酸和木犀草素均为菊花中有效成分 ,由以上试

验可以看出各不同产地菊花中所含绿原酸和木犀草素并不

一致 ,杭菊中绿原酸含量最高 ,而其中木犀草素含量却最低。

因此 ,判断菊花质量的优劣并不能根据某一种化学成分来判

断 ,而是要根据多种成分指标来判断菊花质量 ,只有多种成

分的综合指标好的才能判断其质量为优。
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中药仙鹤复方总鞣质提取分离工艺研究

魏永燕 ,刘培勋 ,洪阁 ,赵峰 (中国医学科学院放射医学研究所 ,天津 300192)

摘要 :目的　探讨中药仙鹤复方中总鞣质的最佳提取条件 ,并对复方中的鞣质类别作初步研究。方法　采用回流法、渗漉法、

冷浸法提取复方中总鞣质 ,以总鞣质含量和收率为指标 ,确定最佳提取工艺 ;通过化学定性鉴别和 IR鉴别初步判定复方总鞣

质种类。结果　在乙醇回流法、渗漉法、甲醇冷浸法中 ,以甲醇冷浸法提取复方总鞣质效果最佳 ;通过定性鉴别判定复方总鞣

质主要为毒性较低的缩合鞣质。结论　本实验结果可靠 ,方法简便 ,最佳条件适合批量生产中该复方药材的提取 ,为中药仙

鹤复方开发抗肿瘤药物提供了一定的理论依据。

关键词 :中药仙鹤复方 ;总鞣质 ;提取分离 ;缩合鞣质
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