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　　摘　要：目的　建立北刘寄奴药材中毛蕊花糖苷、木犀草素和芹菜素的含量测定方法。方法　采用ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８色谱柱（４．６

ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）；流动相乙腈与０．１％磷酸（２２∶７８）；流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温３５℃；进样量１０μＬ；检测波长３４０ｎｍ。结果　

毛蕊花糖苷、木犀草素和芹菜素分别在０．１９７６～１．４８２μｇ、０．１００８～０．７５６μｇ和０．０４３２～０．３２４μｇ范围内线性关系良好，回归

方程分别为犢＝７．１７１×１０５犡＋２．０９４×１０３，狉＝０．９９９８、犢＝６．８３３×１０５犡＋１．３０６×１０３，狉＝０．９９９７、犢＝７．２１０×１０５犡＋９．７３×

１０２，狉＝０．９９９７，平均加样回收率分别为９９．７％（ＲＳＤ＝２．０％）、９９．５％（ＲＳＤ＝２．３％）、９９．４％（ＲＳＤ＝２．２％）。结论　所建立的

方法准确性高，重复性好，可作为北刘寄奴药材的质量控制方法。

关键词：北刘寄奴；毛蕊花糖苷；木犀草素；芹菜素

中图分类号：Ｒ２８２．７１ 文献标识码：Ａ 文章编号：１６７１８３４８（２０１４）２３３０４００２

犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狅犳狏犲狉犫犪狊犮狅狊犻犱犲，犾狌狋犲狅犾犻狀犪狀犱犪狆犻犵犲狀犻狀犻狀狊犻狆犺狅狀狅狊狋犲犵犻犪犮犺犻狀犲狀狊犻狊犫狔犎犘犔犆

犢狌犑犻犪狀犵，犣犲狀犵犅犪狀犵犵狌狅，犡犻犪狅犔狅狀犵狓犻犪狀犵

（犘犺犪狉犿犪犮狔犇犲狆犪狉狋犿犲狀狋狅犳犔犲狊犺犪狀犞狅犮犪狋犻狅狀犪犾牔犜犲犮犺狀犻犮犪犾犆狅犾犾犲犵犲，犔犲狊犺犪狀，犛犻犮犺狌犪狀６１４０００，犆犺犻狀犪）

　　犃犫狊狋狉犪犮狋：犗犫犼犲犮狋犻狏犲　Ｔｏｓｔｕｄｙａｎｄｅｓｔａｂｌｉｓｈｔｈｅｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄｆｏｒｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ，ｌｕｔｅｏｌｉｎａｎｄａｐｉｇｅｎｉｎｉｎＳｉｐｈｏｎｏ

ｓｔｅｇｉａｃｈｉｎｅｎｓｉｓｂｙＨＰＬＣ．犕犲狋犺狅犱狊　ＨＰＬＣｗａｓｐｅｒｆｏｒｍｅｄｏｎＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），ｔｈｅｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｃｏｎｓｉｓｔｅｄ

ｏｆａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅａｎｄｗａｔｅｒ（ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ０．１％ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃａｃｉｄ）ａｔａｆｌｏｗｒａｔｅｏｆ１．０ｍＬ／ｍｉｎ．Ｔｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｓｅｔａｔ３５

℃，ａｎｄｔｈｅｅｌｕａｔｅｗａｓｄｅｔｅｃｔｅｄａｔ３４０ｎｍ．犚犲狊狌犾狋狊　ＱｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆＨＰＬＣｓｈｏｗｅｄｔｈａｔｔｈｅｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓｏｆｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ，

ｌｕｔｅｏｌｉｎａｎｄａｐｉｇｅｎｉｎｗｅｒｅ０．１９７６～１．４８２μｇ（狉＝０．９９９８），０．１００８～０．７５６μｇ（狉＝０．９９９７），０．０４３２～０．３２４μｇ（狉＝０．９９９７）

ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ，ｌｕｔｅｏｌｉｎａｎｄａｐｉｇｅｎｉｎｗｅｒｅ９９．７％（ＲＳＤ＝２．０％），９９．５％（ＲＳＤ＝２．３％），

９９．４％（ＲＳＤ＝２．２％）ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．犆狅狀犮犾狌狊犻狅狀　Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓａｃｃｕｒａｔｅ，ｆｅａｓｉｂｌｅａｎｄｒｅｌｉａｂｌｅ，ｔｈｅｒｅｆｏｒｅｉｔ′ｓａｖａｉｌａｂｌｅｆｏｒｔｈｅｑｕａｌｉｔｙ

ｃｏｎｔｒｏｌｏｆＳｉｐｈｏｎｏｓｔｅｇｉａｃｈｉｎｅｎｓｉｓ．

犓犲狔狑狅狉犱狊：ｓｉｐｈｏｎｏｓｔｅｇｉａｃｈｉｎｅｎｓｉｓ；ｖｅｒｂａｓｃｏｓｉｄｅ；ｌｕｔｅｏｌｉｎ；ａｐｉｇｅｎｉｎ

　　北刘寄奴又名阴行草，始载于《图经本草》，味苦性寒，具有

活血祛瘀、通经止痛、凉血、止血、清热利湿之功效［１］。可用于

治疗跌打损伤、外伤出血、月经不调、产后瘀痛、瘕积聚、血

痢、血淋、湿热黄疸、水肿腹胀、白带过多等［２］。现代药理研究

表明，北刘寄奴具有保肝利胆、抗血小板聚集、降低血清胆固醇

等作用［３］。现代分析研究表明，北刘寄奴中主要含有挥发油、

黄酮、奎尼酸酯、生物碱及木质素等化学成分，其中毛蕊花糖苷

和芹菜素的含量分别可达７和１ｍｇ／ｇ
［４５］。《中国药典》２０１０

年版仅以木犀草素作为北刘寄奴含量测定的指标成分，鉴于毛

蕊花糖苷和芹菜素也具有可测性，为全面控制北刘寄奴的质

量，本研究对同时测定药材中毛蕊花糖苷、木犀草素和芹菜素

的方法进行探索。

１　仪器与试药

１．１　仪器　Ａｇｉｌｅｎｔ１２００高效液相色谱仪；Ｇ１３１６Ａ ＴＣＣ

ＤＥ６３０６７８６７检测器；四元泵 Ｇ１３１１Ａ；柱温箱 ＧＰ１３１６Ａ；在线

脱气机 Ｇ１３２２Ａ；ＣｈｅｍＳｔａｔｉｏｎ工作站；ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ

ＡＬ１０４型电子天平；ＫＱ２５０ＶＤＶ型双频数控超声波清洗器。

１．２　试药　对照品毛蕊花糖苷（１１１５３０２００７０６）、木犀草素

（１１１５２０２００５０４）、芹菜素（１１１９０１２０１１０２）均购自中国食品药

品检定研究院（供含量测定用）；乙腈、磷酸（色谱纯，Ｆｉｓｈｅｒ公

司），水为超纯水（自制），其余试剂均为分析纯；药材分别购自

河北安国、安徽亳州、吉林长春、山东临沂和湖北黄冈，经江西

中医学院杨武亮教授鉴定为玄参科植物阴行草（Ｓｉｐｈｏｎｏｓｔｅｇｉａ

ｃｈｉｎｅｎｓｉｓＢｅｎｔｈ）的干燥全草。

１．３　方法

１．３．１　色谱条件
［６８］
　ＫｒｏｍａｓｉｌＣ１８色谱柱（４．６ｍｍ×２５０

ｍｍ，５μｍ）；流动相乙腈与０．１％磷酸（２２∶７８）；流速１．０ｍＬ／

ｍｉｎ；柱温３５℃；进样量１０μＬ；检测波长３４０ｎｍ。

１．３．２　溶液的配制

１．３．２．１　混合对照品溶液　分别取毛蕊花糖苷、木犀草素和

芹菜素对照品适量，精密称定，加甲醇溶解并制成每１ｍＬ含

毛蕊花糖苷４９．４μｇ、木犀草素２５．２μｇ、芹菜素１０．８μｇ的混合

溶液，即得。

１．３．２．２　供试品溶液
［２］
　取北刘寄奴样品粉末（过２号筛）约

２ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇５０ｍＬ，密塞，

称定重量，超声处理（功率２５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，

再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液，

即得。

２　结　　果

２．１　方法学考察
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２．１．１　系统适应性试验　精密吸取上述混合对照品溶液、供

试品溶液各１０μＬ，注入高效液相色谱仪中，按色谱条件进行

测定，记录色谱图。结果见图１、２，供试品图谱中，毛蕊花糖

苷、木犀草素和芹菜素的保留时间与相应对照品图谱一致，与

其相邻色谱峰的分离度均大于１．５。

　　１：毛蕊花糖苷；２：木犀草素；３：芹菜素。

图１　　混合对照品 ＨＰＬＣ图谱

　　１：毛蕊花糖苷；２：木犀草素；３：芹菜素。

图２　　供试品 ＨＰＬＣ图谱

２．１．２　线性关系考察　精密吸取混合对照品溶液，分别进样

４、６、８、１０、２０、３０μＬ，按照色谱条件进行测定。以毛蕊花糖苷、

木犀草素和芹菜素进样量（μｇ）为横坐标（犡），对应峰面积为纵

坐标（犢），分别绘制标准曲线，得回归方程分别为：犢＝７．１７１×

１０５犡＋２．０９４×１０３，狉＝０．９９９８、犢＝６．８３３×１０５犡＋１．３０６×

１０３，狉＝０．９９９７、犢＝７．２１０×１０５犡＋９．７３×１０２，狉＝０．９９９７。

结果表明毛蕊花糖苷、木犀草素和芹菜素分别在０．１９７６～

１．４８２０μｇ、０．１００８～０．７５６０μｇ和０．０４３２～０．３２４０μｇ范围

内线性关系良好。

２．１．３　精密度试验　取混合对照品溶液，按色谱条件进行测

定，重复测定６次。结果毛蕊花糖苷、木犀草素和芹菜素峰面

积的ＲＳＤ分别为０．６３％、０．７１％、０．５４％，表明仪器精密度良

好。

２．１．４　重复性试验　取同一批样品６份，分别按试供品溶液

制备法制得供试品溶液，按照色谱条件进行测定。结果北刘寄

奴药材中毛蕊花糖苷、木犀草素和芹菜素的平均含量分别为

２．１１、１．０９、０．４４ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为２．０％、１．７％、１．７％，表明

本含量测定方法重复性较好。

２．１．５　稳定性试验　取上述供试品溶液，分别于配制后的１、

３、５、７、９ｈ测定毛蕊花糖苷、木犀草素和芹菜素的峰面积。结

果毛蕊花糖苷、木犀草素和芹菜素的峰面积的 ＲＳＤ分别为

０．８３％、０．７１％和０．９９％，表明供试品溶液在９ｈ内稳定性

良好。

２．１．６　加样回收率试验
［９］
　取已知含量（毛蕊花糖苷２．１１

ｍｇ／ｇ、木犀草素１．０９ｍｇ／ｇ、芹菜素０．４４ｍｇ／ｇ）的北刘寄奴粉

末（过２号筛）约１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，按样品含量

与对照品量大致１∶１的比例精密加入混合对照品溶液（毛蕊

花糖苷０．２０２３ｇ／Ｌ、木犀草素０．１１７５ｇ／Ｌ、芹菜素０．０４６１ｇ／

Ｌ）１０ｍＬ和甲醇４０ｍＬ，密塞，称定重量，其余按试供品溶液制

备法制得供试品溶液，平行６份，按色谱条件进行测定，计算加

样回收率。见表１。

２．２　样品含量测定　取不同产地样品各３份，按供试品溶液

制备法制得供试品溶液，并按色谱条件进行测定，采用标准曲

线法计算，结果见表２。

表１　　加样回收试验（狀＝６）

成分
样品含量

（ｍｇ）

加入量

（ｍｇ）

测得量

（ｍｇ）

回收率

（％）

平均回收率

（％）

ＲＳＤ

（％）

毛蕊花糖苷 ２．２１３０ ２．０２３ ４．２０７８ ９８．６１ ９９．７ ２．０

２．０８２１ ２．０２３ ４．０８８０ ９９．１５

２．３９３０ ２．０２３ ４．３７０２ ９７．７４

２．０６４０ ２．０２３ ４．１３８０１０２．５２

２．０９４０ ２．０２３ ４．１５１２１０１．６９

２．３２１２ ２．０２３ ４．３０７８ ９８．２０

木犀草素 １．１４３２ １．１７５ ２．３００８ ９８．５２ ９９．５ ２．３

１．０７５６ １．１７５ ２．２３６０ ９８．７６

１．２３６２ １．１７５ ２．３７７９ ９７．１７

１．０６６２ １．１７５ ２．２７３３１０２．７３

１．０８１７ １．１７５ ２．２８０５１０２．０３

１．１９９１ １．１７５ ２．３５１１ ９８．０４

芹菜素 ０．４６１５ ０．４６１ ０．９１２０ ９７．７２ ９９．４ ２．２

０．４３４２ ０．４６１ ０．８８６２ ９８．０５

０．４９９０ ０．４６１ ０．９５００ ９７．８３

０．４３０４ ０．４６１ ０．９００１１０１．８９

０．４３６７ ０．４６１ ０．９０９０１０２．４５

０．４８４０ ０．４６１ ０．９３６５ ９８．１６

表２　　不同产地北刘寄奴药材中３种成分的

　　　　含量（ｍｇ／ｇ，狀＝３）

产地 毛蕊花糖苷 木犀草素 芹菜素

河北安国 １．９７ ０．７４ ０．５２

安徽亳州 １．２４ ０．８１ ０．３５

吉林长春 ２．７５ １．８３ ０．２６

山东临沂 ２．１１ １．０９ ０．４４

湖北黄冈 ５．０２ ２．８８ ０．８１

３　讨　　论

　　北刘寄奴作为临床常用中药，其质量的优劣直接关系到对

疾病的疗效，《中国药典》２０１０年版仅以木犀草素作为含量测

定的指标，来评价质量的优劣。从表２可以看出，木犀草素的

含量高低和其他２种成分的含量并没有完全一致性，因此，仅

以１种成分来评价药材质量的优劣，不够全面。随着仪器分析

手段的提高和对中药质量重视程度的提高，有必要对单一药材

进行多指标含量测定，以期更全面地控制药材的质量。

　　毛蕊花糖苷、木犀草素、芹菜素的最大吸收波长分别为

３３２、３５０和３４０ｎｍ
［１０１２］，数值比较接近，在３４０ｎｍ处均有较大

吸收，能保证检测的灵敏度，因此选择３４０ｎｍ为检测波长。如

果想进一步提高检测的灵敏度，可以采用二极管阵列检测器的

程序可变波长法［１３］，分别在３种物质最大吸收波长处进行检

测，但是此种分析方法不适用与普通紫外检测器。

（下转第３０４４页）
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有操作简单、模型诱导成功率高、结果稳定、省时省力、大鼠存

活率高、利于长时间观察等优点，能为大批量ＳＡＰ模型的制备

提供较为可靠的方法。
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