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蛇床子素的高效液相色谱分析
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摘要：采用高效液相色谱法，以乙腈＋水为流动相，使用ZORBAX SB-C18不锈钢柱和二极管阵

列检测器，在321 nm波长下对蛇床子素水乳剂中有效成分进行定量检测。 结果表明，方法的线性相

关系数为0.999 8，标准偏差为0.002 3，变异系数为0.24%，平均回收率为101.11%。
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Analysis of Cnidiadin by HPLC
LI Ting, XU Yan-qiu, AN Wan-xia, WANG Guang-cheng, GAO Li-ming, CHEN Bing-kun, WU Chun-xian
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Abstract: A method for quantitative analysis of cnidiadin was described by HPLC, using acetonitrile and water as

mobile phase, on ZORBAX SB-C18 column and DAD, at 321 nm wavelength. The results showed that the linear correlation

coefficient of the method was 0.999 8, the standard deviation was 0.002 3, the variation coefficient was 0.24%, the average

recovery was 101.11%.
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蛇床子素（cnidiadin）CAS登录号为 [484-12-8]，
分子式为C15H16O3，化学名称为7-甲氧基-8-异戊烯基

香豆素。其结构式见图1。

蛇床子素是从伞形科植物中提取分离出的天

然香豆素类化合物，外观为黄绿色至白色结晶粉

末，不溶于水，易溶于丙酮、甲醇、乙醇等多种常用

溶剂[1]。蛇床子素作为植物源杀虫剂，以触杀为主，

胃毒为辅，药剂进入昆虫体内后，作用于神经系统，

导致害虫肌肉非功能性收缩，最终衰竭死亡。其对

多种害虫，如菜青虫、茶尺蠖、棉铃虫、甜菜夜蛾以

及各种蚜虫等有效[2]。作为植物源杀菌剂，其通过抑

制病原菌对葡萄糖和钙的吸收，阻碍病原菌细胞壁

中几丁质的沉淀，从而造成菌丝断裂，孢子产生、萌
发、粘附、入侵及芽管伸长受阻[3-4]。

本文建立反相高效液相色谱法对蛇床子素水

乳剂进行定量分析。方法操作简便、快速、准确，适

用于企业生产过程产品质量控制。

1 试验部分

1.1 试剂与仪器

乙腈（色谱纯）、水（蒸馏水）；98%蛇床子素标

样，北京百灵威科技有限公司；1%蛇床子素水乳剂。
Waters 2695高效液相色谱仪，具有二极管阵列

检测器（2996）和自动进样器；Empower I色谱工作

站；色谱柱：不锈钢柱（150 mm×4.6 mm），内装

ZORBAX SB-C18填充物（5 μm）；过滤器：滤膜孔径

约0.45 μm。
1.2 液相色谱操作条件

流动相：V（乙腈）∶V（水）=60∶40；流速：1.0
mL/min；柱温：30℃；检测波长：321 nm；进样体积：

图 1 蛇床子素结构图
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10μL。在此条件下，蛇床子素保留时间约为6.36 min。
蛇床子素标样和水乳剂的高效液相色谱图见

图2、图3。

1.3 测定步骤

1.3.1 溶液的配制

称取蛇床子素标样约0.03 g（精确至0.000 2 g）
于50 mL容量瓶中，用乙腈溶解并稀释至刻度，超声

10 min。移取上述标样母液10 mL于50 mL容量瓶

中，用乙腈稀释至刻度，摇匀，制得标样溶液。
称取含蛇床子素0.006 g（精确至0.000 2 g）左右

的试样于50 mL容量瓶中，用乙腈溶解并稀释至刻

度，超声10 min，过滤、待测。
1.3.2 测定与计算

在1.2液相色谱操作条件下，待仪器基线稳定

后，连续注入数针标样溶液，至相邻2针的响应值相

对变化＜1.5%。按照标样溶液、试样溶液、试样溶

液、标样溶液的顺序进样测定。
将测得的2针试样溶液以及试样前后2针标样

溶液中蛇床子素的峰面积分别进行平均，然后按下

式 计 算 试 样 中 蛇 床 子 素 的 质 量 分 数 w（%）。

w/%= A样×m标×P标

A标×m样×5
式中：A标、A样分别为标样溶液、试样溶液中蛇床子素峰

面积的平均值；m标、m样分别为标样和试样的质量，g；P标为标

样中蛇床子素的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 检测波长的选择

通过Waters二极管阵列检测器2996的数据采集

功能，得到蛇床子素200～400 nm紫外波长扫描图

（图4）。从图4中看出，蛇床子素的最大吸收波长为

321 nm，其在257 nm处也有相对较好的吸收。当检

测波长为321 nm时，基线噪音小，杂质峰干扰少，故

将方法检测波长定为321 nm。

2.2 流动相的选择

依据蛇床子素的理化性质，选用乙腈溶解样

品。流动相的选择则根据蛇床子素的特点，对不同

体积比的乙腈＋水在色谱柱上进行选择比较。当乙

腈＋水（体 积 比 60∶40）为 流 动 相 ，流 速 为 1.0
mL/min时，有效成分与杂质能很好分离，峰形对称，

基线平稳，且分析时间适中。
2.3 线性相关性试验

称取蛇床子素标样配制质量浓度分别为0.059 3,
0.095 7, 0.120 5, 0.143 8, 0.180 0, 0.236 3 g/L的标样

溶液。在1.2色谱操作条件下进行分析，以蛇床子素质

量浓度为横坐标，相应峰面积为纵坐标，绘制标准曲

线（见图5）。方法线性方程为y=35 134 163 x-41 499，线

性相关系数（R2）为0.999 8。

2.4 精密度试验

从同一水乳剂中准确称取5份试样，在1.2反相

高效液相色谱操作条件下进行测定。测得蛇床子素

的标准偏差 为0.002 3，变异系数 为0.24%（表1）。
2.5 准确度试验

称取6份试样，分别准确加入不同体积的标样

图 2 蛇床子素标样高效液相色谱图（321nm）

图 3 蛇床子素水乳剂高效液相色谱图

图 4 蛇床子素紫外吸收光谱图

图 5 蛇床子素线性关系图

y=35 134 163 x-41 499
R2=0.999 8
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溶液，在1.2色谱操作条件下进行分析。测得蛇床子

素的平均回收率为101.11%（表2）。

3 结论

通过对高效液相色谱分析条件进行选择与优

化，建立了蛇床子素水乳剂的高效液相色谱分析方

法。本方法的准确度和精密度较高，线性关系良好，

是蛇床子素水乳剂的一种可行分析方法。
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表 1 蛇床子素精密度试验结果

表 2 方法准确度试验结果

序号 质量分数/% 平均值/% 标准偏差 变异系数/%
1 0.964 0

0.964 5 0.002 3 0.24
2 0.961 5
3 0.966 2
4 0.963 4
5 0.967 2

序号 理论值/mg 实测值/mg 回收率/% 平均回收率/%
1 5.490 5.582 101.67

101.11

2 5.584 5.639 100.98
3 5.670 5.699 100.51
4 5.622 5.727 101.87
5 5.747 5.736 99.79
6 5.698 5.802 101.83

元 ， 预 计 未 来 谷 物 除 草 剂 市 场 还 会 持 续 增 长，

2019年谷物除草剂全球市场有望达到53.58亿美元[16]。
目前，市售氟氯吡啶酯的产品多为复配产品，且配

伍品种多为陶氏益农领先品种[17]。氨氯吡啶酸2014
年全球销售额为2.9亿美元，氯氟吡氧乙酸2014年全

球销售额为2.75亿美元，双氟磺草胺2014年销售额

为2.2亿美元[18]。一方面复配有效延长了氟氯吡啶酯

的生命周期，延缓了抗性的产生和发展。另一方面，

通过双氟磺草胺、氨氯吡啶酸等重要品种的带动，

氟氯吡啶酯市场份额会得到有效提高，丰富公司产

品线，扩大应用领域。陶氏益农对氟氯吡啶酯也寄

予了厚望，预计其年峰值销售额将突破4亿美元。
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