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ＨＰＬＣ法测定广玉兰中小白菊内酯
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摘要：建立高效液相色谱法测定广玉兰中小白菊内酯含量的方法．采用 ＺＯＲＢＡＸＳＢ－Ｃ１８（４６ｍｍ×１５０ｍｍ，
５μｍ）色谱柱，以甲醇（Ａ）#

水（Ｂ）为流动相，梯度洗脱（０～１０ｍｉｎ，１０％ →４８％Ａ；１０～２０ｍｉｎ，４８％→８０％Ａ），
流速１０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温 ３０℃，检测波长 ２１０ｎｍ．结果表明，小白菊内酯的线性范围为 ０１８８～２８２０μｇ
（ｒ＝０９９９９），平均回收率（ｎ＝９）为９９３％．证实该方法简便、准确、重复性好，可用于广玉兰中小白菊内酯的含
量测定．
关键词：高效液相色谱法；广玉兰；小白菊内酯；含量测定
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ｗａｔｅｒ（Ｂ）ｆｏｒｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎ（０—１０ｍｉｎ，
１０％→４８％Ａ；１０—２０ｍｉｎ，４８％→８０％Ａ），ｗｈｉｃｈｗａｓｐｕｍｐｅｄａｔ１０ｍＬ／ｍｉｎ．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓａｔ２１０ｎｍ，ａｎｄｔｈｅ
ｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｍａｉｎｔａｉｎｅｄａｔ３０℃．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｓｕｇｇｅｓｔｅｄｔｈａｔｔｈｅｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓｗａｓ０１８８—２８２０μｇ（ｒ＝０９９９９）ａｎｄｔｈｅ
ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ（ｎ＝９）ｗａｓ９９３％．Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，ｒａｐｉｄ，ｒｅｌｉａｂｌｅ，ａｎｄｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＭａｇｎｏｌｉａ
ＧｒａｎｄｉｆｌｏｒａＬ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＨＰＬＣ；ＭａｇｎｏｌｉａＧｒａｎｄｉｆｌｏｒａＬ．；ｐａｒｔｈｅｎｏｌｉｄｅ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

　　广玉兰（ＭａｇｎｏｌｉａＧｒａｎｄｉｆｌｏｒａＬ）为木兰科木
兰属植物［１］，又称荷花玉兰，原产于北美，现在我国

各地均有栽培．其叶为入药部位，主治高血压［２］．关
于广玉兰叶中化学成分研究的报道较多，但主要是

挥发油、萜类、生物碱、木脂素、黄酮类等［３－５］．且常
采用紫外分光光度法测定其黄酮类的含量［６］，拟建

立反相高效液相色谱法测定广玉兰中小白菊内酯含

量（质量分数，下同）的方法，旨在寻求更好的测定

方法．

１　仪器与试药

１１　仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０高效液相色谱仪；超声提取器

（ＨＳ－１０２６ＯＤ，２５０Ｗ，５０ＫＨｚ）；电子天平（梅特勒
#

托利多ＡＬ２０４）．

１２　试药
小白菊内酯对照品 （自制，经１ＨＮＭＲ，１３ＣＮＭＲ

鉴定，ＨＰＬＣ分析，用面积归一化法测定其含量 ＞
９８％），甲醇为色谱纯（美国 Ｍｅｒｋ公司），水为超纯
水，其它试剂均为分析纯．广玉兰叶于２０１２年３月
购买于江苏省．
１３　色谱条件设定

色谱柱：ＺＯＲＢＡＸＳＢ－Ｃ１８（４６ｍｍ×１５０ｍｍ，

５μｍ），流动相：甲醇（Ａ）#水（Ｂ），梯度洗脱（０～
１０ｍｉｎ，１０％ →４８％Ａ；１０～２０ｍｉｎ，４８％→８０％Ａ），
流速１０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温３０℃，检测波长２１０ｎｍ．
１４　对照品溶液的配制

称取小白菊内酯４７ｍｇ，置于２５ｍＬ容量瓶中，
用甲醇溶解并定容至刻度，摇匀，即得对照品储备液．



１５　供试品溶液的配制
取广玉兰粉末约２ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶

中，加入７０％甲醇５０ｍＬ，称定质量，超声（２５０Ｗ，
５０ＫＨｚ）４５ｍｉｎ，静置放冷，再称定质量，用７０％的
甲醇补足其损失的质量，摇匀，过滤，取续滤液，即得

到供试品溶液．

２　结果与分析

２１　对照品和样品的色谱图
在１３项下方法设定的色谱条件下，对对照品

和样品进行测定，其色谱图见图１．

２２　测定方法考证试验
２２１　线性关系考证

分别精密吸取按１４项下方法制备的对照品溶
液１，３，５，８，１０，１５μＬ，分别注入高效液相色谱仪，
测定其峰面积，以峰面积 Ｙ为纵坐标，对照品进样
量 Ｘ（μｇ）为横坐标，绘制标准曲线，计算回归方
程为：

Ｙ＝２６６３２Ｘ－２２６，ｒ＝０９９９９．
结果表明，小白菊内酯进样量在 ０１８８～

２８２０μｇ范围内线性关系良好．
２２２　精密度考证试验

分别精密吸取按１４项下方法制备的对照品溶
液５ｕＬ，注入按１３项下所设定色谱条件的高效液
相色谱仪，测定小白菊内酯的峰面积，且连续以同样

方法操作６次，计算得到小白菊内酯峰面积的 ＲＳＤ
为０３６％，结果表明仪器的精密度良好．
２２３　稳定性考证试验

按１５项下方法制备供试品溶液，分别于０，２，
４，６，８ｈ进样 ２０μＬ，计算得小白菊内酯峰面积的

ＲＳＤ为０９４％，结果表明本方法供试品溶液在８ｈ
内稳定性良好．
２２４　重复性考证试验

按１５项下方法平行制备供试品溶液６份，注
入按１３项下所设定色谱条件的高效液相色谱仪，
结果表明小白菊内酯含量的ＲＳＤ为０２４％，结果表
明本方法的重复性良好．
２２５　回收率考证试验

精密称取已知含量 （质量分数为１４３ｍｇ／ｇ）的
广玉兰样品１ｇ，共９份，平均分成３组，分别按低
（８０％）、中（１００％）、高（１２０％）３个水平准确加入
小白菊内酯对照品，按１５项下方法制备供试品溶
液，进样测定，计算回收率．结果显示，小白菊内酯
低、中、高 ３个的回收率（ｎ＝３）分别为 ９８４％，
１００３％，９９１％，平均回收率（ｎ＝９）为９９３％．
２３　样品含量测定

分别精密称取广玉兰粉末３份，每份２ｇ，按１５
项下方法制备供试品溶液，进样２０μＬ，注入按１３
项下所设定色谱条件的高效液相色谱仪，测定小白

菊内酯的峰面积，并由其线性方程计算各自含量，结

果显示，３份样品中小白菊内酯的含量（质量分数）
分别为１４３，１４８，１４０ｍｇ／ｇ．

３　结论

１）用甲醇
#

水二元系统进行等度和梯度洗脱，

结果表明，以甲醇
#

水梯度洗脱所得色谱峰的峰形

好，且分离效果最佳．
２）经紫外扫描，小白菊内酯在２１０ｎｍ处有最大

吸收，所以宜选用２１０ｎｍ的检测波长对小白菊内酯
的含量进行检测．
３）广玉兰中小白菊内酯的含量很高，本研究所

采用的方法简单、快速，可用于广玉兰中小白菊内酯

含量的测定．

［参考文献］

［１］ＬＥＮＡＺＧ．ＣｏｅｎｚｙｍｅＱ［Ｍ］．ＮｅｗＹｏｒｋ：ＪｏｈｎＷｉｌｅｙａｎｄＳｏｎｓ，
１９８５：６８－７８．

［２］中国科学院中国植物志编辑委员会．中国植物志：第３０卷第１
分册［Ｍ］．北京：科学出版社，１９９６：１２５．

［３］刘艳清，汪洪武，超临界萃取荷花玉兰叶挥发油及其成分分析
［Ｊ］．精细化工，２００８，２５（６）：５７３－５７５，５８６．

［４］陈兴荣，魏春红．荷花玉兰化学成分研究［Ｊ］．中药材，２０００，２３
（３）：１５９－１６０．

［５］王琪，李洪玲．木兰属植物花蕾总黄酮含量测定及提取工艺研究
［Ｊ］．现代中药研究与实践，２００３，１７（２）：３２－３３．

［６］刘易芬，李咏梅，李平，等．双波长分光光度
#

Ｋ系数法同时测定
荷花玉兰花叶中三种黄酮成分［Ｊ］．理化检验：化学分册，２００８
（７）：６６８－６６９．

０８ 　　　　　　　　　　　　　　昆明学院学报　　　　　　　　　　　　　　　　　　　２０１２年１２月


