
>XB:法同时测定鼠曲草中 \ 种成分

高俊斌"! !王!璇#! !陈燕红$! !李君丽#! !吕闪闪#! !孙连娜#"

""%上海上药华宇药业有限公司! 上海 #&&&&#! #%上海中医药大学中药学院中药炮制教研室! 上海
#&"#&$! $ %第二军医大学上海长征医院药材科! 上海 #&&&&$$

收稿日期! #&"’("#(#1

基金项目! 国家自然科学基金资助项目 "*"$’$+1)#$ 上海市自然科学基金项目 ""$,9"))**&&#

作者简介! 高俊斌 ""+’"%#& 男& 主治医师& 从事中药材鉴定和炮制机理研究’ PND! "$$#"*&$"&=& G(3H?D! UHIIl"=$%VJ3

"通信作者! 孙连娜 ""+’$%#& 女& 博士& 副教授& 从事中药资源活性评价及新药研究’ PND! "&#"# *"*’"$&)& G(3H?D! @@@A3Tl

"=$%VJ3

摘要# 目的!建立F708法同时测定鼠曲草O34&!4+"A#4(("3’-%-JA中原儿茶酸( 绿原酸( 咖啡酸( "& 1(二咖啡酰奎
宁( 木犀草素( 芹菜素( 山柰酚的含有量’ 方法!鼠曲草 *&!甲醇提取液的分析采用 ;QDHAQ?@0 P$ 色谱柱 ")2= 33q
#1& 33& 1 !3#$ 以乙腈(&2#!甲酸为流动相& 梯度洗脱$ 体积流量 " 3053?A$ 检测波长 #** A3$ 柱温 $& e’
结果!’种成分在各自范围内线性关系良好 "E#$&2+++ *#& 平均加样回收率为 +*21*! <"&$2*!& 9‘-&2**! <
"2’)!’ 结论!该方法准确稳定& 重复性好& 可用于鼠曲草的质量控制’
关键词! 鼠曲草$ 化学成分$ F708
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HV?I YDJ[?A4HQ"2& 3053?A ?A H4THI?NAQNDRQ?JA 3HAANT& HAI Q6NINQNVQ?JA [HWNDNA4Q6 [H@@NQHQ#** A3%
$=9AB/9!‘NWNA VJA@Q?QRNAQ@@6J[NI 4JJI D?ANHTTNDHQ?JA@6?U@[?Q6?A Q6N?TJ[A THA4N@"E#$&2+++ *#& [6J@N
HWNTH4NTNVJWNT?N@[NTN+*21*! "̂&$2*! [?Q6 Q6N9‘-@JY&2**! "̂2’)!%:?C:BA9;?C!P6?@HVVRTHQN&
@QH\DNHAI TNUTJIRV?\DN3NQ6JI VHA \NR@NI YJTQ6NKRHD?QSVJAQTJDJYO.4(("3’.
D=EF?$@9! O34&!4+"A#4(("3’-%-JA$ V6N3?VHDVJA@Q?QRQ?JA@$ F708

!!鼠曲草O34&!4+"A#4(("3’-%-JA系菊科鼠曲草
属植物鼠曲草的干燥地上部分’ 又名佛耳草( 追骨
风( 清明菜( 黄花曲草’ 全世界约有 #&& 种& 中国
有 "+ 种& 主要分布在长江和珠江流域& 曾收载于
/中华人民共和国药典0 "+’’ 年版一部)"* & 现收载
于 /山东药材地方标准0 和 /上海药材地方标
准0’ 研究发现鼠曲草属植物的化学成分主要有黄
酮)#()*和二萜)1(’*类成分& 除此之外还含有维生素和

矿物质)*(+* & 挥发油)"&* ( 氨基酸)""*和植物甾醇等化
合物’ 其中黄酮类化合物是鼠曲草属植物中的特征
性成分& 主要有查尔酮类( 黄酮类( 黄酮醇类( 二
氢黄酮类’ 鼠曲草中挥发油有多种生物活性)"#* & 如
平喘( 抗菌( 消炎等作用& 与鼠曲草具有的止咳(
化痰( 平喘的功效相符’ 鼠曲草中的黄酮类( 酰化
黄酮苷类及酚类具有良好的补体抑制活性’

目前& 对鼠曲草含有量的测定通过F708法对
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其槲皮素和木犀草素进行研究)"$(")* & 但是缺乏以
活性物质为导向的质量控制’ 本实验在前期确定有
效物质的基础上)"1("=* & 建立F708法同时测定鼠曲
草中 ’ 种成分的含有量& 该方法具有较好的灵敏
度( 准确度和精密度& 为更好地控制该药材提供实
验依据’
GH仪器与试药
"2"!仪器!;4?DNAQ""&& 高效液相色谱仪 "美国
;4?DNAQ公司#$ d9ad:/d-G0*#* 型7F计 "美国
P6NT3J公司#$ 87;##1-型十万分之一电子天平
"德国 ‘HTQJT?R@公司#$ :(""&& 型旋转蒸发仪 "上
海爱朗仪器有限公司#$ cC(1&& 超声波清洗器
"昆山市超声仪器有限公司#$ ‘JTWHDD0E:.=&&& 高
速离心机 "美国P6NT3J公司#’
"2#!试药!原儿茶酸( 咖啡酸( 芹菜素( 山柰酚(
木犀草素( 绿原酸( "& 1(二咖啡酰奎宁酸由前期
实验制备所得& 经 F708检测其纯度均高于 +*!’
本次使用的 "’ 批鼠曲草药材采自不同的地方 "详
见表 "#& 由上海中医药大学中药学院中药炮制教
研室孙连娜副教授鉴定为正品’ /?DD?(C处理纯净
水 "美国/?DD?UJTN公司#$ 液相用乙腈 "德国/NT(
VZ公司# 为色谱纯$ 提取试剂乙醇( 甲醇为分析
纯 "上海国药集团#’

表 GH样品信息
/3OPGH;1."’23*#"1".632&0%6

编号 产地 采集时间 海拔高度53
‘" 重庆綦江打通镇大罗村 #&"#2’ " ’#1
‘# 重庆南川金佛山保护区 #&"#2’ " #1’
‘$ 云南马嵬坡县 #&"#2’ " *’&
‘) 重庆南川水江镇 #&"#2’ " #1’
‘1 云南大理永平县 #&"#2’ # )#12)
‘= 云南大理苍山保护区 #&"#2’ # 1&&
‘’ 浙江天目山保护区 #&"#21 )*&
‘* 浙江杭州南高峰景区 #&"#2= #)$
‘+ 上海杨浦区第二军医大学药学院药圃 #&"#21 )21
‘"& 上海杨浦区海军医学研究所 #&"#21 )21
‘"" 山东济南市 #&"#21 "1=
‘"# 福建福州福建中医药大学时珍园 #&"#21 *$2*
‘"$ 福建漳州师范学院 #&"#21 $&
‘") 安徽泾县 #&"#2) )"$
‘"1 上海浦东益大本草园植物园 #&"#2= )21
‘"= 湖南邵阳 #&"#2= #)*2=
‘"’ 上海宝山区杨行镇 #&"#2= )21

IH方法与结果
#2"!色谱条件!LHQNT@;QDHAQ?@0P$ 色谱柱")2= 33q
#1& 33& 1 !3#$ 流动相乙腈 ";# (水 "j& 含
&2#!甲酸#& 梯度洗脱 "& <* 3?A& =! <"1! ;$
* <"* 3?A& "1! <#&! ;$ "* <#* 3?A& #&!<

#&! ;$ #* <)& 3?A& #&!<#=! ;$ )& <1" 3?A&
#=!<$$! ;$ 1" <=1 3?A& $$! <)=! ;$ =1 <
’1 3?A& )=! <’&! ;$ ’1 <*1 3?A& ’&!<’&!
;$ *1 <+&& ’&!<+&! ;#$ 柱温 $& e$ 体积流
量" 3053?A$ 检测波长 #** A3$ 进样量 "& !0’
#2#!供试品溶液制备!取鼠曲草药材粉末 " 4& 精
密称定& 置 "&& 30锥形瓶中& 分别加入 #1 30
*&!甲醇& 浸泡 * 6& 超声提取 #& 3?A& 过滤& 再
次加入 #1 30*&!甲醇& 超声提取 #& 3?A& 过滤&
合并滤液& 减压浓缩后用 *&!甲醇定容至 "& 30&
&2)1 !3微孔滤膜过滤& 取续滤液& 得供试品
溶液’
#2$!对照品贮备液配制!分别精密称取 ’ 种成分
适量& 加 *&!甲醇制成每 " 30分别含原儿茶酸
#=& 4( 绿原酸 $1$2= 4( 咖啡酸 ")1 4( "& 1(二咖
啡酰奎宁酸 " =)) 4( 木犀草素 #** 4( 芹菜素
"$1 4( 山柰酚 "=* 4的混合对照品溶液’
#2)!专属性考察!在 -#2". 项色谱条件下& 对
照品( 供试品及空白溶液的色谱图见图 "’ 由图可
知& 供试品在与对照品色谱图相同位置有吸收峰&
空白溶液无干扰’
#21!线性关系考察!精密量取对照品混合贮备液
适量& 依次逐级稀释& 定容& 制得 * 个浓度梯度的
对照品混合溶液’ 在 -#2". 项色谱条件下进样&
以浓度为横坐标 "V#& 以峰面积为纵坐标 "‘# 进
行回归& 结果见表 #& 可知各成分在各自范围内线
性关系良好’

表 IH各种成分线性关系
/3OPIHB#1%3’’%03*#"16Q#&6".+3’#"(6)"16*#*(%1*6

成分 回归方程 E#
线性范围5

"!4,30̂ "#
原儿茶酸 ‘g"’2’"#Vr"2’&$ &2+++ + "2&# <#=&2&&
绿原酸 ‘g"+2+$1Vr’2+&& &2+++ * "2’$ <$1$2=&
咖啡酸 ‘g))2)$"Vr)2#1$ &2+++ + &21’ <")12&&
"&1(二咖啡酸奎宁酸 ‘g#"21$1V =̂$2*=$ &2+++ + =2)## <" =))2&&
木犀草素 ‘g#&2$)*V +̂2+&" &2+++ + #2*" <#**2&&
芹菜素 ‘g#)2+&+V "̂2’#= &2+++ * "2&= <"$12&&
山柰酚 ‘g"12=*=V $̂21’" &2+++ + &2)" <"=*2&&

#2=!精密度试验!精密量取对照品溶液 "& !0&
连续进样 = 次& 测得原儿茶酸( 绿原酸( 咖啡酸(
"& 1(二咖啡酸奎宁酸( 木犀草素( 芹菜素( 山柰
酚峰面积 9‘-分别为 &2$)!( &2#=!( &2)$!(
&2#=!( &2+"!( &2)&$!( &2)"!& 表明仪器精
密度良好’
#2’!重复性试验!称取鼠曲草 " ‘"=# = 份& 按
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"%原儿茶酸!#%绿原酸!$%咖啡酸!)%"& 1(二咖啡酸奎宁酸
!1%木犀草素!=%芹菜素!’%山柰酚
"%UTJQJVHQNV6R?VHV?I!#%V6DJTJ4NA?VHV?I!$%VHYYN?VHV?I!)%"&

1(I?(](VHYYNJSDKR?A?VHV?I!1%DRQNJD?A!=%HU?4NA?A!’%ZHN3UYNTJD

图 GH各成分>XB:色谱图
R#5PGH>XB:)Q’"23*"5’326".+3’#"(6)"16*#*(%1*6

!!!!!

-#2#. 项下方法制备供试品溶液& 在 -#2". 项色
谱条件下进样& 测得原儿茶酸( 绿原酸( 咖啡酸(
"& 1(二咖啡酸奎宁酸( 木犀草素( 芹菜素( 山柰
酚峰面积 9‘-分别为 #2*1!( "2$*!( "2++!(
"2)#!( #21#!( #2&$!( #2$*!& 表明该方法重
复性良好’
#2*!稳定性试验!称取鼠曲草 "‘"=#& 按 -#2#.
项下方法制备供试品溶液& 于 &( )( *( "#( #)(
$= 6进样分析& 测得原儿茶酸( 绿原酸( 咖啡酸(
"& 1(二咖啡酸奎宁酸( 木犀草素( 芹菜素( 山柰
酚峰面积 9‘-分别为 #2’$!( #2=’!( #2&"!(
&2=’!( #2$1!( #2$&!( #21’!& 表明供试品溶
液在 $= 6内稳定性良好’
#2+!加样回收率试验!称取鼠曲草 "‘"=# 干燥
粉末 "2& 4& 精密称定& 分别精密加入 $ 个浓度梯
度的对照品混合溶液& 按 -#2#. 方法制备样品溶
液& 在 -#2". 项色谱条件下进样& 计算回收率’
原儿茶酸( 绿原酸( 咖啡酸( "& 1(二咖啡酰奎宁(
木犀草素( 芹菜素( 山柰酚的平均加样回收率分别
为 "&&2"1!( "&$2*!( +*2*"!( ++2&&!( ++2")!(
+*2**!( +*21*!& 9‘- 分 别 为 "2’)!( "2)$!(
"2=#!( "2$)!( "2)$!( &2**!( "2$"!’
#2"&!样品含有量测定!取不同产地样品各 "2& 4&
按 -#2#. 项下方法制备样品溶液& 在 -#2". 项
色谱条件下进样& 计算含有量& 结果见表 $’
JH讨论
$2"!检测波长选择!对 -#2". 项下对照品溶液
在 #&& <)&& A3波长范围内进行扫描& 发现在
#** A3处各成分均有较好吸收& 检测结果稳定&
!!!!!表 JH各成分含有量测定结果 $25T5% $MJ&

/3OPJH$%6(0*6".)"1*%1*!%*%’2#13*#"1".+3’#"(6)"16*#*(%1*6$25T5% $MJ&

编号 原儿茶酸 绿原酸 咖啡酸 "&1(二咖啡酸奎宁酸 木犀草素 芹菜素 山柰酚
‘" &2"&$ &2#"" &2&#’ "21$= &2"&# &2&’) &2&’#
‘# &2&*$ &2$)* &2&)" "2+=) &2#"+ "2++1 &2&1#
‘$ &2"#" &2$"* &2&1’ #2$)’ &2))’ &2#+= &2")&
‘) &2"=" &2+1’ &2&*) )2"&) &2*"1 &2)=" &2##&
‘1 &2"&+ &2)’* &2&$’ #2&*" "2#&* &21)= &2"$*
‘= &2&*= &21)1 &2&$" #2’’+ &2$’# &2#1= &2"")
‘’ &2"’" &2=** &2&)" )2"1* &2*&= &2)$# &2#"+
‘* &2&’" &2"== &2&#* "2=*) &2""= &2&)* &2&)1
‘+ &2#") &2’’$ &2&*1 12"+# &2*)+ &2)+’ &2#")
‘"& &2$$+ #2’## &2#’1 +2*#= &2’’& &2)"" &2"**
‘"" &2&+& &2"+* &2&$1 &2*"+ &2))1 &2"=) &2""1
‘"# &2#1’ "2"== &2"#’ *2&’$ &2=’’ &2)&1 &2#"*
‘"$ &2$=) "2)$) &2""1 "&2$=$ &2$+# &2$"’ &2"=*
‘") &2#+) "2)#+ &2"$1 121’+ &2))) &2#*# &2#&*
‘"1 &2$#* #21*" &2#*$ "&2"+* &2=#+ &2$$& &2#"&
‘"= &2"*# &2#=+ &2&’1 #2"=+ &2$&* &2"+’ &2"&’
‘"’ &2&’1 &2$&" &2&"* "2)*= &2$’+ &2#1+ &2&=#
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故选择其作为检测波长’
$2#!提取溶剂选择!本实验考察了水& )&!(
=&!( *&!( "&&!甲醇& )&!( =&!( *&!乙醇&
无水乙醇作为提取溶剂& 发现 *&!甲醇提取使得
各成分的峰面积明显升高& 因此选择 *&!甲醇(水
作为提取溶剂’
$2$!流动相选择!黄酮和酚类化合物羟基较多&
使得色谱峰拖尾严重’ 本实验比较了乙腈(&2"!甲
酸( 乙腈(&2#! 甲酸( 乙腈(&2"! 乙酸( 乙腈
&2#!乙酸& 结果发现乙腈(&2#!甲酸水使分离效
果( 峰形较好& 故确定乙腈(&2#!甲酸水为流
动相’
$2)!结果分析!本实验采用F708(B_法建立了鼠
曲草中 ’ 个成分含有量测定的方法& 并对 "’ 批鼠
曲草药材进行含有量测定& 发现不同产地的鼠曲草
存在含有量差异& 其中上海 "‘"& 和 ‘"1# 及福建
地区 "‘"# 和 ‘"$# 的含有量较高& 为鼠曲草的质
量控制奠定了基础& 为其资源开发利用及新药研发
提供了依据’
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