
2. 8 样品测定  取 5批样品,分别按 2. 2. 2项下制备供试

品溶液, 测得丹参酮ÒA的含量分别为 0. 1123% , 0. 12% ,

0. 09% , 0. 11% , 0. 10% , 0. 14%。

3 讨论

3. 1 提取溶剂的选择  实验中考察了 50%、75%、95%的乙

醇及甲醇的提取效率, 结果表明甲醇提取效率最高。故供试

液的制备选用甲醇超声提取。

3. 2 流动相的选择  参照文献 [ 2, 3] , 对不同配比的甲醇2水

及梯度洗脱分离效果进行了比较。虽然梯度洗脱能获得满

意的分离度, 但流动相配比的变化, 需反复与固定相分配平

衡, 基线不稳定,重现性较差。以甲醇2水 ( 86B14)为流动相,

实现了通脉颗粒中丹参酮ÒA与干扰组分的分离, 方法重现

性好, 回收率高。

参考文献

[ 1] 余建清,雷嘉川,赵霞.通脉冲剂质量控制方法的研究 [ J].广

东药学院学报, 1998, 14 ( 1): 41.

[ 2 ] 李力,娄子洋,陈万生.不同产地丹参中 3种丹参酮含量变异

[ J].第二军医大学学报, 2000, 21( 8 ): 753.

[ 3] 韩新高,张家富.高效液相色谱法测定芪参膏中丹参酮ÒA含

量 [ J].安徽中医学院学报, 2000, 19( 6 ): 46.

收稿日期: 2005204212

项目基金:国家 /十五 0重大科技专项 /创新药物与中药现代化 0 ( No. 2004 AA2Z3900)基金资助项目
作者简介:谭喜莹,女,硕士研究生。Te:l 025- 83271185
* 通讯作者:赵陆华:中国药科大学副研究员 T e:l 025- 83271185 E - mai:l zh aoluhua@ h otmai.l com

高效液相色谱法测定菟丝子中对 2香豆酸含量

谭喜莹,陆红柳, 赵陆华
*

,许璐 (中国药科大学分析测试中心,南京 210009)

摘要:目的  用高效液相色谱法测定菟丝子中对2香豆酸的含量。方法  采用 H ype rsilC18色谱柱 ( 250mm @4. 6mm, 5Lm) ,流动

相:乙腈20. 1%冰醋酸水溶液 ( 25B75),流速: 1. 0mL# m in- 1, 检测波长: 308nm。结果  对2香豆酸在 2. 0~ 40. 0L g# mL- 1浓度

范围内线性关系良好, r= 0. 9993, 平均回收率为 99. 9% , RSD为 1. 9%。结论  本法简便、准确, 可用于菟丝子中对2香豆酸的

含量测定。

关键词:菟丝子;对2香豆酸;高效液相色谱法
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Quan t ita tive determ ina t ion ofp2coum ar ic a cid in Cuscu ta Ch inensis Lam. by HPLC

TAN Xi2ying, LU Hong2liu, ZHAO Lu2hua
*

, XU Lu(Center for Instrumenta l Ana lysis, China P ha rmaceutica l University,
Nanjing 210009, China )

ABSTRACT: OBJECT IVE To determ ine the content ofp2coumaric acid inCuscuta Chinensis Lam. byH PLC. METHOD S The

chrom atographic conditions inc luded column H ypersil C18 ( 250mm @4. 6mm, 5Lm ), m obile phase: ace ton itr ile20. 1% acetic ac id a2

queous ( 25B75), flow ra te at 1. 0mL m in - 1, wave length at 308 nm. RE SULT S The linearity ofp2coum ar ic ac id was in the range of

2. 0~ 40. 0L g# mL- 1 ( r= 0. 9993), and the ave rage recove ry was 99. 9% , RSD = 1. 9% . CONCLU SION Th is m ethod is sim ple,

sensitive and accurate to determ ine the content ofp2coumaric acid inCuscu ta Chinensis Lam.

K EY W ORDS: Cuscuta Chinensis Lam. ; p2coumaric acid; H PLC

  菟丝子为旋花科植物菟丝子 Cuscuta Chinensis Lam.的干

燥成熟种子, 分布遍及全国各地 [ 1]。其传统功效为补肝益

肾、益精明目, 现代药理学研究表明, 菟丝子具有保护心血

管, 增强免疫力,改善微循环, 延缓衰老和保肝等作用 [ 2]。其

主要含有黄酮和碳环芳香族酚酸性类 (绿原酸、对2香豆酸

等 )物质 [ 3]。有关菟丝子中化学成分的分析大部分是针对其

中黄酮类成分 [ 425]。对2香豆酸, 作为其有效成分之一, 属碳

环芳香族酚酸性类物质, 具有抗菌, 提高免疫力,抗肝毒等作

用 [ 6]。对于菟丝子中对2香豆酸的高效液相含量测定, 国内

外未见文献报道。本试验首次采用高效液相色谱法测定了

菟丝子中对2香豆酸的含量,方法简便, 快捷,结果准确可靠。

1 实验仪器与试药

岛津 LC210AD VP高效液相色谱仪, 岛津 SPD210A VP

紫外检测器, 浙江大学 N2000色谱工作站。

菟丝子购于山东省青岛市药材市场, 经中国药科大学宋

学华教授鉴定为菟丝子 (Cuscuta ch inensis Lam. )。甲醇、冰
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醋酸为分析纯 (南京化学试剂一厂 ), 乙腈为色谱纯 (美国

TEDIA) ,水为纯净水, 对2香豆酸购于美国 s igm a公司。

2 方法与结果

2. 1 色谱条件

色谱柱: H ypersil C
18
柱 ( 250mm @4. 6mm, 5Lm );流动相:

乙腈20. 1%冰醋酸水溶液 ( 25B75);流速: 1. 0 mL# m in- 1;检

测波长: 308nm;柱温: 30e ;进样量: 20LL。理论塔板数按对2

香豆酸峰计算应不低于 4000。

2. 2 对照品溶液的制备

精密称取对2香豆酸对照品 5. 0mg, 置 50mL量瓶中, 加

流动相溶解并稀释至刻度,摇匀, 即得储备液。取储备液 1. 0

mL,至 10mL量瓶中,加流动相至刻度, 得每 mL含 10L g的溶

液作为对照品溶液。

2. 3 供试品溶液的制备

取菟丝子药材粉末 1g, 精密称定, 加 80%甲醇 40mL, 加

热回流提取 3次, 每次 1h。放冷, 滤过, 合并滤液, 浓缩至

5mL,浓缩液置 10mL量瓶中, 用少量 80% 甲醇分次洗涤容

器, 洗液置同一量瓶中, 加 80% 甲醇至刻度, 摇匀, 用微孔滤

膜 ( 0. 45Lm )滤过,取续滤液, 即得。

2. 4 线性关系考察

分别精密取对照品储备液 0. 2, 0. 5, 1. 0, 2. 0, 4. 0mL, 分

别置 10mL量瓶中,加流动相稀释至刻度,摇匀, 分别取 20L L

注入液相色谱仪, 记录色谱图。以对照浓度 (X )为横坐标,

峰面积 ( Y)为纵坐标进行回归, 线性方程为: Y= 37849X -

43720, r= 0. 9993。结果表明:对2香豆酸在 2. 0~ 40. 0L g#

mL- 1范围内线性关系良好。

2. 5 精密度试验

取对照品溶液 ( 10L g# mL- 1 ) , 连续进样 6次, 每次

20LL,记录对2香豆酸峰面积, 结果表明峰面积的 RSD为

0. 7% 。

2. 6 稳定性试验

取 / 2. 3项0下溶液 20L L, 分别于 0, 2, 4, 6, 8h进样,测得

对2香豆酸的峰面积 RSD为 1. 1% , 表明样品溶液在 8h内稳

定, 均可进行测定。

2. 7 重现性试验

取同一批菟丝子药材 6份, 按 / 2. 30项下制备成供试品

溶液, 分别进样 20LL, 测定对2香豆酸的含量 RSD为 1. 5% ,

表明方法可行 ,重现性好。

2. 8 加样回收率试验

精密称取已知含量的样品 ( 81. 40L g# g- 1 ) 0. 5g, 精密加

入对照品适量 ,配成中间浓度溶液, 按 / 2. 30项下方法操作,

平行操作 6份, 计算加样回收率。平均回收率为 99. 9% ,

RSD为 1. 9% , 结果见表 1。

2. 9 样品含量测定

分别取三份菟丝子样品约 1. 0g, 精密称定, 按 / 2. 3项0

下制备供试品溶液。在选定的色谱条件下外标法测定对2香

豆酸的含量, 结果见表 2,对照品及供试品色谱图见图 1。

图 1 对2香豆酸对照品 (A )与菟丝子样品 ( B)的 HPLC图谱

F ig 1 H PLC chrom atogram s ofp2coumaric ac id (A ) and sam2

p le ofCuscuta chinensisLam. (B) 1:对 2香豆酸; 1: p2coumaric acid

表 1 菟丝子中对2香豆酸加样回收率试验结果

Tab 1 Result of recovery ofp2coum aric acid inCuscuta ch inensis Lam.

编号 ( n) 取样量 ( g) 样品含量 ( L g) 对照品加入量 ( L g) 测得总量 (L g) 测得量 ( L g) 回收率 (% ) 平均值 (% ) RSD (% )

1 0. 5043 41. 05 40. 70 82. 41 41. 36 101. 6
2 0. 4913 39. 99 40. 70 80. 77 40. 78 100. 2

3 0. 5021 40. 87 40. 70 81. 60 40. 73 100. 1
99. 9 1. 94 0. 5156 41. 97 40. 70 83. 32 41. 35 101. 6

5 0. 5067 41. 25 40. 70 81. 62 40. 37 99. 2

6 0. 4996 40. 67 40. 70 79. 91 39. 24 96. 4

表 2 菟丝子中对2香豆酸的含量测定结果 ( Lg# g- 1, n = 3)

Tab 2 The con tent of p2coum aric acid in Cuscuta chinensis

Lam. (L g# g- 1, n= 3)

批号 ( Lot No. ) p - coumaric acid

060412 81. 40

060418 75. 39

060423 79. 25

3 讨论

3. 1 测定波长的选择

取对2香豆酸适量, 用流动相溶解, 在 200 ~ 400nm波长

范围内扫描, 结果在 308nm 处有最大吸收, 故实验选择

308nm为测定波长。

3. 2 流动相选择

酚酸类成分在 H PLC测定中易出现拖尾现象,在流动相
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中加入冰醋酸可抑制其拖尾, 提高其峰形对称性, 经多次测

定, 系统具有良好的重现性和稳定性。

3. 3 提取溶剂的选择

对2香豆酸属于酚酸类化合物, 具有较强的极性, 易溶于

热水和甲醇。用水提取时, 发现含量较不稳定,且提取杂质

多, 而甲醇提取克服了水的缺点, 提取效率高, 重现性好, 故

本实验选用甲醇为提取溶剂。

3. 4 该方法具有稳定、简便、重现性好、无杂质干扰等特点,

适合于菟丝子中对2香豆酸的含量测定。
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高效液相色谱法测定罗汉茶中落新妇苷的含量

姚毅, 周翔, 陈婷
*

(南京大学生命科学学院医药生物技术国家重点实验室,南京 210093)

摘要:目的  建立高效液相色谱测定药材罗汉茶中落新妇苷含量的方法。方法  选用色谱柱为 L ichrospher C218 ( 4. 6 mm @

250 mm, 5 Lm ) ;流动相为甲醇20. 3%醋酸水溶液 ( v/v, 45B55);检测波长 291 nm;流速 1. 0 mL# m in- 1;柱温 25e 。结果  落

新妇苷进样量在 0. 182~ 1. 093L g范围内与峰面积呈良好线性关系 ( r= 0. 9995, n = 6);落新妇苷的加样回收率为 98. 60%

( RSD= 2. 49% )。结论  该法简便、准确、可靠,可用于罗汉茶药材的质量控制。

关键词:罗汉茶;落新妇苷;高效液相色谱;含量测定
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Determ a tion of Ast ilb in conta ined in the leaf ofEngelhardia roxburgh iana W all by HPLC

YAO Y,i ZHOU Xiang, CHEN T ing
*
(S ta te Key Labora tory of P ha rmaceutica l B iotechnology, Nanjing University, N anjing

210093, Ch ina )

ABSTRACT: OBJECT IVE To establish a RP2H PLC m ethod for de term ination of astilb in con tained in the leaf ofEngelhardia rox2

burghianaW al.l M ETHODS The chrom atographic conditions were as follows: Colum n: Lichrospher C218 (4. 6 mm @ 250 mm, 5

Lm ). M ob ile phase: m ethanol20. 3% acetic acid ( v/v, 45B55). W ave length: 291 nm. F low ra te: 1. 0 mL# m in- 1. Column tem2

perature: 25e . RE SULT S The ca lib ration curves were linear in range of0. 182~ 1. 093 L g for astilb in ( r= 0. 9995, n = 6). The

average recove ry of astilb in was 98. 60% ( RSD= 2. 49% ). CONCLUSION  This m e thod is sim ple, accurate and re liab le for the

determ ination of astilb in conta ined in the lea fofEngelhardia roxburghianaW al,l and can be used for the qua lity con trol ofEngelha rdia

roxburghiana W al.l

K EY W ORDS: Engelha rdia roxburghiana W al;l Astilb in; H PLC; Dete rm ina tion

  罗汉茶为胡桃科植物黄杞 Engelhardia roxburgh iana

W al.l的干燥叶。广西中药材标准 ( 1996, 第二版 )报道, 罗汉

茶具有清热解毒, 生津止渴, 解暑利湿等功效, 用于脾胃湿

滞, 胸腹胀闷,感冒发热。罗汉茶的主要成分为落新妇苷等

黄酮类化合物。文献报道, 落新妇苷具有显著的利尿镇痛作

用 [ 1]和选择性免疫抑制作用 [ 2]。已报道的落新妇苷的测定

方法有紫外分光光度法 [ 3]和高效液相色谱法 [ 4, 5]。本研究

采用 H PLC法, 首次测定了罗汉茶中落新妇苷的含量, 并比
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