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高效液相色谱法测定香青兰提取物中田蓟苷的含量
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  [ 摘要]  目的: 建立香青兰提取物中田蓟苷的含量测定方法。方法:色谱柱为 Reliasil C18( 4. 6 mm×250 mm, 5 μm) ,流动

相为乙腈-0. 5%甲酸( 25∶75) , 检测波长 323 nm,流速为 1. 0 mL·min - 1 ,柱温为 40℃。结果: 田蓟苷在18. 26 ～91. 30 mg·L - 1呈

良好的线性关系, r = 0. 9998( n= 5) ,平均回收率 99. 09% , RSD 1. 53% ( n = 9)。结论:建立的测定方法简便可行、重复性好,适

用于香青兰提取物的质量控制。
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  香青兰为唇形科植物香青兰 Dracocephalum

moldevica L. 的干燥地上部分,一年生草本,分布于

华北、东北、西北等省区,新疆以南疆和东握栽培较

多
[ 1]
。维吾尔名为巴迪然吉布亚,处方被收载于维

吾尔古典医籍《阿里卡农》至今已有 800 多年的历

史,是一味能有效治疗心绞痛的药物。主要含有挥

发油、萜类、黄酮类、氨氢酸、微量元素等化学成

分
[ 2]
。田蓟苷为香青兰提取物的主要活性成分,本

文采用高效液相色谱法测定香青兰提取物中田蓟苷

的含量, 为提取物质量控制提供依据。

1 仪器与试药

HP1100 高效液相色谱仪( 美国惠普公司) ; AE-

200 电子天平( 梅特勒-托利多上海仪器有限公司) ;

KS-5000 超声波清洗器 ( 宁波科生仪器厂) ; 田蓟苷

对照品(批号 20070408,新疆药物研究所提供) 。乙

腈为色谱纯,其他试剂为分析纯,水为超纯水。香青

兰提取物自制,批号 080708-1) 。

2 方法与结果

2.1 色谱条件  色谱柱为 Reliasil C1 8 ( 4. 6 mm×

250 mm, 5 μm) ,流动相为乙腈-0. 5%甲酸( 25∶75) ,

检测波长 323 nm, 流速 1. 0 mL·min
- 1

,柱温 40 ℃,

进样量 10 μL。在此色谱条件下,田蓟苷保留时间

为 20 min左右,色谱图见图 1。

图 1 田蓟苷 HPLC 图 ( A.田蓟苷对照品; B.样品; 1. 田蓟苷 )
 

2.2 标准曲线的制备  取田蓟苷对照品约 18mg,

精密称定,置 100 mL棕色量瓶中,加乙醇溶解,稀释

至刻度,摇匀,制成0. 182 6 g·L - 1
的对照品贮备液。

精密吸取 1. 0, 2. 0, 3. 0, 4. 0, 5. 0 mL对照品贮备

液,置 10 mL棕色量瓶中,加乙醇稀释至刻度,摇匀,

即得系列对照品溶液。精密吸取 10 μL, 注入液相

色谱仪,记录峰面积。以对照品浓度为横坐标,峰面

积为纵坐标进行线性回归,得田蓟苷标准曲线方程

为 A = 3. 12 ×10
4
C + 8. 67 ×10

4
( r = 0. 999 8) ,田蓟

苷在 18. 26 ～91. 30 mg·L - 1
与峰面积线性关系良好。

2.3 供试品溶液的制备  取本品细粉约 0. 1 g,精

密称定,置 50 mL棕色量瓶中,加甲醇约 25 mL,超

声提取 30 min,冷却后用甲醇稀释至刻度,摇匀,静

置,取上清液用微孔滤膜( 0. 45 μm) 滤过,即得。

2.4 精密度试验  精密吸取供试品溶液 10 μL,按

上述色谱条件,连续进样 6 次,测定供试品溶液中田

蓟苷峰面积值,结果峰面积值 RSD 1. 33%。

2.5 稳定性试验  精密吸取供试品溶液 10 μL,按

上述色谱条件, 每隔 2 h 测定供试品溶液中田蓟苷
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峰面积值,共测定 6 次,结果峰面积值 RSD 1. 61%。

2.6 重复性试验 取供试品细粉 5 份,各约 0. 1 g,

照 2.3项下处理,按含量测定项下色谱条件进行测

定,结果田蓟苷峰面积值 RSD 1. 36%。

2.7 加样回收率试验  精密称定已知含量的供试

品 9 份,置 50 mL量瓶中,准确加入田蓟苷对照品

1. 16, 1. 45, 1. 74 mg 各 3 份,按 2.3项下方法操作。

依实验方法测定峰面积,求算田蓟苷的含量,结果平

均回收率为 99. 09% , RSD为 1. 53%。表明方法的

准确度良好,结果见表 1。
表 1 田蓟苷加样回收率试验

称样量

/mg

加入量

/mg

测出量

/mg

回收率

/%

珋x

/%

RSD

/%

1. 45 1. 16 2. 619 100. 38

1. 45 1. 16 2. 611 100. 05

1. 45 1. 16 2. 519 96. 53

1. 45 1. 45 2. 822 97. 32

1. 45 1. 45 2. 897 99. 91 99. 09 1. 53

1. 45 1. 45 2. 935 101. 22

1. 45 1. 74 3. 105 97. 32

1. 45 1. 74 3. 187 99. 91

1. 45 1. 74 3. 228 101. 22

2.8 样品测定  取 3 批样品, 按 2.3项下方法处

理,在含量测定色谱条件下测定,外标一点法计算样

品含量。结果,田蓟苷的含量平均值分别为 28. 73,

28. 51, 27. 96 mg·g - 1
。

3 讨论

有关 HPLC测定田蓟苷含量的文献尚未见报

道,在流动相考察过程中, 先后比较了甲醇-水、乙

腈-水、甲醇-磷酸、乙腈-磷酸等多种流动相,结果,以

乙腈-0. 5%甲酸( 25∶75) 为流动相,田蓟苷的分离效

果和峰形均为最佳,由此确定了最佳测定的流动相。

为进一步完善香青兰提取物的质量标准奠定了基

础。

在供试品溶液制备过程中,依据田蓟苷溶解性,

对甲醇、无水乙醇、三氯甲烷等不同的提取溶媒进行

优选,根据提取效果选择了甲醇作为提取溶媒。考

察超声、回流等不同提取方法,结果 2 种提取方法对

田蓟苷的提取率相当,考虑超声提取方法方便简单

的特点,最终样品处理方法选择为超声提取法。
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