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摘要 目的  建立野菊花中绿原酸的含量测定方法 控制其质量 ∀方法  采用高效液相色谱法 以 ÷ ≥ 2≤ 柱

为色谱柱 乙腈 2 磷酸溶液 ∀为流动相 检测波长为 流速 采用面积外标法计算 ∀结果  绿原

酸浓度在 ∗ 范围内与峰面积呈良好线性关系 ρ 平均加样回收率为 ≥⁄ ν ∀

结论  本方法简便易行 结果准确 可有效控制生药的质量 ∀
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  野菊花为菊科植物野菊 ≤ ∏ ∏ 的干

燥头状花序 ∀它具有清热解毒的功效 用于疔疮痈肿 目赤

肿痛 头痛眩晕等症 ≈ ∀收载于中国药典 年版一部 现

行标准中没有含量测定项 ∀有关野菊花有效成分的含量测

定报道较少 为了有效控制药材的质量 建立野菊花中绿原

酸的高效液相测定方法 ∀该方法简便易行 结果准确 不仅

适用于野菊花药材的质量分析 还可供野菊花单方或复方制

剂借鉴 ∀

1  实验方法

1 1  仪器与试药

高效液相色谱仪 日本岛津 ≤ 2 ⁄∂ ° 泵 ≥°⁄2

∂ °二极管阵列检测器 ≤ ≥≥2∂ ° ≤色谱工作站 ∀美

国 手动进样器 ∀

绿原酸对照品购自中国药品生物制品检定所 供含量测

定用 野菊花为河北以岭医药研究院有限公司和河北华加

药业有限公司提供 乙腈为色谱纯 磷酸为优级纯 其他试剂

为分析纯 ∀

1 2  色谱条件

色谱柱 ≥ ÷ ≥ 2≤ 色谱柱 规格

≅ Λ ∀柱温 室温 ∀流速 ∀流动

相 乙腈 2 磷酸溶液 体积比为 Β ∀检测波长

∀进样量 Λ ∀理论板数按绿原酸峰计算不低于

∀

1 3  样品测定方法

对照品溶液的制备  精密称取干燥的绿原酸对照品约

置 棕色量瓶中 用甲醇溶液并稀释至刻度 摇
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匀 精密量取 置 棕色量瓶中 加体积分数为

甲醇至刻度 摇匀 即得 每 中含绿原酸 Λ ε

以下保存 ∀

供试品溶液的制备  取本品粉末 过 号筛 约 精

密称定 置锥形瓶中 精密加入体积分数为 甲醇

密塞 称定重量 超声处理 放冷 再称定重量 用体积

分数为 甲醇补足减失的重量 摇匀 滤过 ∀精密量取续

滤液 置 棕色量瓶中 用体积分数为 甲醇稀

释至刻度 摇匀 用微孔滤膜 Λ 滤过 取续滤液作为

供试品溶液 ∀

分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各 Λ 注入

液相色谱仪 测定 即得 ∀

2  结果与讨论

2 1  样品提取条件的比较

野菊花用甲醇提取所测含量不如用含水甲醇提取测得

含量高 对比了体积分数为 甲醇与体积分数为 甲

醇的提取效果 两者没有明显差异 由于体积分数为 甲

醇的提取易于滤过被选用 ∀对超声处理时间进行了考察 根

据实验结果确定超声处理时间为 ∀

2 2  流动相的选择

药典 ≈ 所用流动相乙腈 2 磷酸溶液 Β 值

偏低 根据本品的实际情况调整为乙腈 2 磷酸溶液 Β

这样供试品既能够达到较好的色谱分离 又使流动相

值较适宜 利于色谱柱的保护 ∀

2 3  检测波长的选择

绿原酸 ° ≤法测定波长一般为 ≈ ∗ 按照野菊

花供试品溶液制备方法制成供试品溶液 ∀将绿原酸对照品

溶液 !供试品溶液分别注入液相色谱仪中 以二极管阵列检

测器进行测定 得到它们的色谱扫描图及光谱吸收曲线 ∀绿

原酸对照品 !野菊花供试品所含绿原酸的光谱吸收曲线相一

致 均在 左右有最大吸收 确定 为检测波长 供

试品与绿原酸对照品在相应位置上有相似的吸收峰且分离

度良好 ∀

2 4  线性关系考察

配制绿原酸对照品溶液 稀释使绿原酸的

浓度分别为

的溶液 进样各 Λ 按拟定色谱条件测定 以

进样的对照品溶液浓度为横坐标 以峰面积积分值为纵坐

标 绘制标准曲线 计算回归方程 Ψ . Ξ , ρ

∀表明绿原酸进样量在 ∗ Λ 范围内与峰

面积呈线性关系 ∀

2 5  精密度和稳定性试验

精密吸取某一对照品溶液和供试品溶液各 Λ 重复

进样 次 测定峰面积 绿原酸对照品峰面积分别为

≥⁄为 供试

品绿原酸峰面积分别为

≥⁄为 ∀取同一对照品溶液和供

试品溶液 分别在 进样测定 绿原酸对照

品峰面积的 ≥⁄为 供试品绿原酸峰面积的 ≥⁄为

说明绿原酸至少在 内稳定 ∀

2 6  重复性试验

对同一批号的样品依上述的含量测定方法按取样量的

和 称样 共 份 进行提取测定 !计算 含

量为

平均含量为

≥⁄为 ∀

2 7  回收率试验

精密称取半量已知含量的样品 份 分别加入绿原酸对

照品 个剂量 均以溶液形式加入 按上述方法进行测定

计算回收率 结果见表 ∀

表 1  野菊花中绿原酸的加样回收试验结果

Ταβ 1  ∏ √ ƒ ≤ 2

编

号

样品中含绿原

酸的量

添加绿原酸对

照品的量

测出绿原酸

的总量

回收率平均回收

率

≥⁄

2 8  样品测定结果

按前述方法测定样品 批 样品含量见表 ∀

表 2  野菊花药材中绿原酸的含量测定结果

Ταβ 2  ≤ ƒ ≤

样品编号 绿原酸含量
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