
的影响可能与pH 值无关。原因有待进一步研究。

313　本实验条件下, 检测出桂枝中的另 3 个成分, 均

达到较好的分离, 经M S 鉴定分别是 r2苯基丙烯醇

( tR = 5121 m in)、香豆素 ( tR = 7150 m in)、p 2甲氧基

肉桂醛 ( tR = 7192 m in)。以丰度值对 3 种化合物定

量, 进行统计学分析, 结果表明麻黄、杏仁、甘草及两

两交互作用对三者含量的影响差异均不具有显著性。

314　本实验对麻黄汤进行拆方组合后, 从臣药桂枝

主要效应成分桂皮醛含量的变化层面上阐述麻黄汤

配伍的意义。麻黄降低桂皮醛的含量, 相应桂枝亦降

低麻黄碱、伪麻黄碱的含量[1 ] , 提示桂枝可能通过自

身效应成分与麻黄中成分反应降低麻黄的毒副作用。
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RP-HPLC 法测定鹤草芽栓中鹤草酚的含量

陈晓辉1, 毕开顺1, 郭金华2Ξ

(11 沈阳药科大学药学院, 辽宁 沈阳　110016; 21 辽宁省疾病预防控制中心, 辽宁 沈阳　110005)

摘　要: 目的　建立鹤草芽栓中鹤草酚的含量测定方法。方法　采用R P2H PL C 法。使用N ova2Pak C18 (250 mm ×
416 mm , 5 Λm )分析柱, 甲醇2水2三乙胺 (80∶20∶012)为流动相, 检测波长 292 nm , 流速为 018 mL öm in, 进样量为
20 ΛL。结果　鹤草酚在 1215～ 125 m göL 与峰面积呈良好的线性关系, 平均回收率为 9812% , R SD 为 115% (n=

9)。结论　该方法简便、快速、重现性好, 适用于鹤草芽栓中鹤草酚的定量分析。
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Quan tita tive determ ina tion of agr im ophol in Hecaoya Suppository by RP-HPLC
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　　鹤草芽栓是由鹤草芽提取物制成的栓剂, 具有

消炎止痒、杀滴虫等作用, 为妇科外用药。其有效成

分为鹤草酚[1, 2 ]。目前采用薄层色谱法、比色法和重

量法对鹤草芽所含酚类物质总量进行测定, 以控制

产品质量[3～ 5 ]。因操作烦琐、费时、专属性差等缺点,

使产品质量不能得到有效的控制。为完善和提高鹤

草芽栓的质量标准, 使之达到科学化、标准化, 本实

验探讨了采用R P2H PL C 法测定鹤草芽栓中鹤草酚

的含量, 并且收到了满意的效果。该方法快速、准确、

简便、灵敏度高、重现性好。

1　仪器与试剂

　　T SP 高效液相色谱仪, W aters 515 输液泵,

W aters 486 型紫外检测器, PC800 色谱数据工作

站。甲醇 (色谱纯) , 三乙胺 (优级纯) , 氯仿 (分析纯) ;

鹤草酚对照品由沈阳药科大学提供, 经归一化法测

定纯度为 9912% ; 鹤草芽栓由抚顺制药厂生产。

2　方法与结果

211　色谱条件: 色谱柱: N ova2Pak C 18 (250 mm ×

416 mm , 5 Λm ) ; 流动相: 甲醇2水2三乙胺 (80∶20∶

012) ; 检测波长: 292 nm ; 流速: 018 mL öm in; 进样

量: 20 ΛL。

212　系统适用性试验: 取供试品溶液, 在上述色谱

条件下进样, 以鹤草酚色谱峰计算, 理论塔板数为

3 500, 拖尾因子 0196, 分离度大于 115, 且鹤草酚的

峰与其他成分可获得基线分离。本法测得最低检测

浓度 (SöN > 3)按鹤草酚计为 6 ΛgömL , 最低定量浓

度 (SöN > 10)按鹤草酚计为 15 ΛgömL。

213　标准曲线的绘制: 称取鹤草酚对照品约 25

m g, 精密称定, 置于 100 mL 量瓶中, 用少量氯仿溶

解后, 用甲醇稀释至刻度, 摇匀作为对照品储备液。
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取该储备液 015, 110, 210, 310, 410, 510 mL 分别用

甲醇定容至 10 mL , 摇匀后用微孔滤膜 (0145 Λm )

滤过, 取续滤液各 20 ΛL 进样。以浓度为横坐标, 色

谱峰面积为纵坐标进行线性回归, 得回归方程 Y =

20 917 X + 1 253, r= 01999 6。结果表明鹤草酚在

1215～ 125 m göL 峰面积与浓度呈良好的线性关系。

214　溶液的制备

21411　对照品溶液的制备: 称取鹤草酚对照品 30

m g, 精密称定, 置于 100 mL 量瓶中, 用少量氯仿溶

解后, 加甲醇溶解并稀释至刻度, 摇匀。吸取该溶液

210 mL , 置 10 mL 量瓶中, 加甲醇至刻度, 摇匀, 微

孔滤膜 (0145 Λm ) 滤过, 取续滤液即可作为对照品

溶液。

21412　供试品溶液的制备: 取鹤草芽栓 10 枚, 捣

碎, 取约 3 g, 精密称定, 置 40 mL 烧杯内, 水浴熔

化, 加硅胶 7 g, 趁热研细, 使之均匀分散, 加氯仿

100 mL 超声 20 m in 溶出, 滤过, 再分别用氯仿 50

mL 反复洗两次, 合并滤液浓缩至干, 加甲醇溶解

后, 置于 100 mL 量瓶中, 并用甲醇稀释至刻度。吸

取该溶液 210 mL , 置 10 mL 量瓶中, 加甲醇至刻

度, 摇匀, 微孔滤膜 (0145 Λm ) 滤过, 取续滤液作为

供试品溶液。

215　精密度试验: 精密吸取同一份样品溶液 (批号:

020108) 20 ΛL 重复进样 6 次, 测定鹤草酚峰面积,

结果其R SD 为 118%。

216 　稳定性试验: 精密称取同一批样品 (批号:

020108)适量, 按供试品溶液的制备方法制成一定浓

度的溶液, 分别于配制后 0, 1, 2, 4, 6, 8 h 依法测定

峰面积, 求得鹤草酚峰面积R SD = 116%。结果表明

本品溶液在一个工作日内基本稳定。

217　重现性试验: 对同一批样品 (批号: 020109) 分

别称取 6 份, 制备供试品溶液, 进样测定, 结果样品

中鹤草酚含量为 50114 m gö粒, R SD = 115%。

218　回收率试验: 采用加样回收法。精密称取已知

含量的同一批号的样品 (批号为: 020401, 鹤草酚含

量为 50103 m gö粒)约 115 g, 精密称定, 分别精密加

入鹤草酚对照品溶液 (2136 m gömL ) 8, 10, 12 mL ,

每个浓度取 3 份, 按供试品溶液制备方法操作并按

上述色谱条件测定, 结果平均回收率为 9812% ,

R SD = 115% (n= 9)。

219　样品的测定: 分别吸取对照品溶液和供试品溶

液适量, 经 0145 Λm 滤膜滤过后, 分别进样 20 ΛL 测

定, 按外标一点法计算鹤草芽栓中鹤草酚的含量, 结

果见表 1, 色谱图见图 1。

表 1　鹤草芽栓中鹤草酚的含量测定结果 (n= 3)

Table 1　Con ten t of argr imophol in Hecaoya

Suppository (n= 3)

批　号 鹤草酚含量ö(m g·粒- 1) RSD ö%

020106 50. 18 0. 87

020107 50. 03 0. 97

020108 51. 20 0. 79

3 2鹤草酚

3 2agrimopho l

图 1　鹤草酚对照品 (A)和鹤草芽栓 (B)的 HPLC 图谱

F ig. 1　HPLC chromatogram s of agr imophol reference

substance (A) and Hecaoya Suppository (B)

3　讨论

311　检测波长的选择: 取鹤草酚对照品适量, 加氯

仿溶解后, 加甲醇稀释成适当浓度, 于 200～ 400 nm

波长扫描, 结果表明本品在 292 nm 波长处有最大

吸收。故以 292 nm 为本品测定波长。

312　提取溶剂的选择: 鹤草酚易溶于氯仿、苯, 溶于

丙酮, 微溶于甲醇。为了防止氯仿对色谱柱的损害,

样品用氯仿提取后浓缩, 最终用甲醇溶解, 既可实现

在色谱分离时所产生的溶剂峰不干扰鹤草酚的准确

定量, 又做到其溶解度满足实际样品分析的要求。

313　提取方法的选择: 曾对索氏提取、溶剂萃取及超

声波振荡提取法进行比较, 结果鹤草芽栓在热氯仿中

溶解, 而栓剂的辅料放冷后析出, 与硅胶研磨后滤出,

此法提取率高, 速度快, 操作简单, 避免了栓剂辅料对

鹤草酚定量的影响。因此选择了氯仿加热提取法。
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