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HPLC法测定雷公藤及其片剂中雷公藤红素
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摘 要：目的建立雷公藤及其片剂中雷公藤红素的HPLC测定方法。方法HPLC外标法。Agilent Zorbax SC—

c。。柱为色谱柱，甲醇一1％醋酸溶液(87：13)为流动相，检测波长为425 nm，体积流量为1．0 mL／min。结果雷公

藤红素线性范围为40．96～204．8 pg／mL(r一0．999 6)，药材的平均回收率为98．37％，RSD为1．01％(”一9)，制

剂的平均回收率为98．59％，RSD为1．18％(n一9)。结论本方法操作简便、准确，可作为雷公藤类药物中雷公藤

红素的定量分析方法。
·
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Determination of tripterine in Tripterygium wilfordii and its tablets by HPLC
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Abstract：Objective To determine the content of tripterine in Tripterygium wilfordii and its tablets

by HPLC．Methods‘ An external standard method by HPLC with Zorbax C】8 column as fixed phase and

methanol一1％HAc(87：13)as mobile phase was adopted．The detection wavelength was 425 nm and the

flow rate was 1．0 mL／min．Results The linear range for tripterine was 40．96～204．8}￡g／mL(r一

0．999 6)．The average recovery of Chinese medicinal materials was 98．37％and RSD was 1．01％(竹一9)；

，the average recovery of preparation sample was 98．59％and RSD was 1．18％(胛一9)．Conclusion The

method is simple and accurate，which can be adoptable for quantitative analysis of tripterine in the plants

of丁ripterygium L．
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雷公藤系卫矛科雷公藤属植物，其根茎为主要

药用部位，具有抗炎、抗免疫、抗肿瘤、抗HIV等多
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种药理活性，对类风湿性关节炎、慢性肾炎等自身免

疫性疾病具有显著疗效m 2|。同属植物还包括昆明山
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海棠、东北雷公藤等。由于此类药材毒性大，且缺乏

有效的质量控制手段，因此应用受到很大影响。雷公

藤红素是雷公藤类中药的主要毒性成分[3]，因此准

确测定雷公藤红素对控制雷公藤药材及相关制剂的

质量具有重要意义。本实验建立了雷公藤红素的

HPLC测定方法，操作简单，结果稳定，可作为雷公

藤类药材及其制剂中雷公藤红素的定量分析方法。

1仪器与试药

Agilent 1100型高效液相色谱仪，G1311A系列

四元梯度泵，G1322A脱气机，手动进样器，G1314A

VWD可变波长紫外检测器，HP Rev．A．0501化

学工作站(Agilent公司)。

雷公藤红素对照品为本实验室自制，质量分数

为98．97％(面积归一化法测得)。HPLC流动相中

甲醇为色谱纯，冰醋酸为分析纯，水为超纯水，药材

经天津大学药学院高文远教授鉴定。

2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱：Agilent Zorbax SC—C18

(250 mm×4．6 mm，5肛m)；流动相：甲醇一1％醋酸

溶液(87：13)；检测波长：425 nm；柱温：25‘C；体积

流量：1．0 mL／min。

2．2对照品溶液的制备：精密称取雷公藤红素对照

品约5 mg，置25 mL量瓶中，加甲醇溶解并稀释至

刻度，摇匀，作为对照品溶液。

2．3供试品溶液的制备

2．3．1药材供试品溶液的制备：取10 g药材，精密

称定，置索氏提取器中，加入甲醇100 mL，回流提取

4 h，浓缩至干。3倍量硅藻土拌样，挥尽溶剂，氯仿

超声提取3次，每次50 mL，每次30 min，静置后，滤

取上清液，浓缩至干。4．0 g硅胶干法装柱(10 cm×

1．5 cm)，以1 mL氯仿溶解样品，上柱，先取50 mL

氯仿洗脱，弃去，再取氯仿一甲醇(95：5)i00 mL洗

脱，回收溶剂，浓缩至干。残渣用甲醇溶解，移入10

mL量瓶中，稀释至刻度，摇匀，作为药材供试品

溶液。

2．3．2制剂供试品溶液的制备：取制剂10片压碎，

氯仿超声提取3次，每次50 mL，每次30 min，静置，

滤取上清液，浓缩至于。称4．0 g硅胶装柱(10 cm×

1．5 cm)，以1 mL氯仿溶解样品，上柱，先取50 mL

氯仿洗脱，弃去，再取氯仿一甲醇(95：5)100 mL洗

脱，回收溶剂，浓缩至干。残渣用甲醇溶解，移人10

mL量瓶中，稀释至刻度，摇匀，作为制剂供试品

溶液。

2．4线性关系考察：精密吸取雷公藤红素对照品溶

液1、2、3、4、5 mL于5 mL量瓶中，加甲醇稀释至刻

度，摇匀，分别吸取20肛L进样。以峰面积为纵坐标，

溶液质量浓度为横坐标作图，得雷公藤红素的回归

方程为Y一2．116 9×104 X一65．7，r一0．999 6，线

性范围为40．96～204．8／丝g／mL。

2．5精密度试验：取0．12 mg／mL雷公藤红素对照

品溶液，连续重复进样6次，测定雷公藤红素峰面

积，计算得其RSD为0．33％。

2．6重现性试验：取湖南岳阳产雷公藤(带皮)制备

供试品溶液，平行操作6份，测定峰面积，计算得雷

公藤红素的质量分数为0．105 0％，RSD为1．74％。．

取三九黄石制药厂生产的雷公藤片制备供试品溶

液，平行操作6份，测定峰面积，计算得雷公藤红素

的质量分数为287．7弘g／片，RSD为0．88％。

2．7稳定性试验；取湖南岳阳产雷公藤(带皮)供试

品溶液，分别于0、2、4、6、8 h测定峰面积，计算得雷

公藤红素的质量分数为0．105 1％，RSD为1．15％。

取三九黄石制药厂生产的雷公藤片供试品溶液，分

别于0、2、4、6、8 h测定峰面积，计算得雷公藤红素

的质量分数为287．6 pg／片，RSD为0．70％。

2．8 回收率试验：取湖南岳阳产雷公藤(带皮)约

10．2 g(含雷公藤红素约10．0 mg)，分别按低、中、

高3个水平精密加入5．0、10．0、15．0 mg雷公藤红

素对照品，制备供试品溶液，进样测定雷公藤红素的

峰面积，计算其平均回收率为98．37％，RSD为

1．01％(咒一9)。取三九黄石制药厂生产的雷公藤片

约1．0 g(含雷公藤红素约2．8 mg)，分别按低、中、

高3个水平精密加入1．4、2．9、4．3 mg雷公藤红素

对照品，制备供试品溶液，进样测定雷公藤红素的峰

面积，计算其平均回收率为98．59％，RSD为

1．18％(咒一9)。

2．9样品测定：吸取供试品溶液和对照品溶液分别

进样，进样量20弘L，以外标法进行测定，结果见表1

和2。色谱图见图1。

表1不同药材中雷公藤红素的测定结果(行一3)

Table 1 Determination of tripterine in different medicinal

plants of Tripterygium L．(辟一3)

3讨论

雷公藤红素的UV吸收光谱，其吸收主要集中
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表2不同片剂中雷公藤红素的测定结果(n=3)

Table 2 Determination of tripterine in various

tablets of Tripterygium L．(屁一3)

药品 厂家 批号恙髫，絮
雷公藤片 三九黄石制药厂020201

雷公藤多苷片上海复旦复华制药厂021001

雷公藤多苷片湖南株州市制药三厂 20030101

雷公藤多苷片浙江德恩得制药有限公司0207113

昆明山海棠片云南植物药业公司 20040204

287．7 0．88

21．30 0．81

4．193 1．19

86．33 1．77

32．58 1．80

一⋯』，，～√L一一⋯，⋯J’、一、-·_-_．_．___。-．。_。～
*一雷公藤红素

*一tripterine

图1雷公藤红素对照品(A)、雷公藤药材(B)

和雷公藤片(C)HPLC图谱

Fig．1 HPLC chromatograms of tripterine reference

substance(A)，T．wilfordii(B)，and tablets

of T．wilfordii(C)

在长波长处，选定最大吸收波长425 am为测定波

长。雷公藤红素中具有羧酸基团，因此1％醋酸溶液

为流动相，使其保持稳定的游离分子状态，峰形更

好。本方法稳定可靠，准确度高。

在前处理过程中采用硅藻土拌样，是因硅藻土

吸附性较低，既可作为固相萃取的固定相，又不会使

所测定部分损失；用氯仿超声提取完全，效果好。采

用氯仿一甲醇(95：5)作为流动相，通过薄层色谱结

合预试验，既达到洗脱完全，又可除去其他极性的杂

质，使雷公藤红素色谱峰分离无干扰，与其他峰分离

度更好。

实验结果显示，不同产地的药材和不同厂家生

产的制剂的雷公藤红素有很大差异，带皮的湖南产

雷公藤中雷公藤红素量很高，而去皮的较低，也证实

了雷公藤红素主要在皮部中，提示在选用药材时对

雷公藤根皮的取舍应慎重对待。雷公藤红素毒性很

大，危害远远超过其活性作用[4]。雷公藤片中雷公藤

红素最高的为287．7／_tg／片，大约是其主要有效成

分雷公藤甲素标示量的10倍。目前国内市场上的雷

公藤类口服制剂，多为原药材的乙醇粗提取物，仅有

雷公藤多苷片是经过初步提纯的，而且毒性成分雷

公藤红素既没有监控也没有测定标准，不能保证安

全用药。因此对其进行监控，制定合理的质量控制标

准势在必行。本实验只建立了雷公藤红素的测定方

法，今后还应对其毒理研究进行深入细致和相关的

探讨，为合理的雷公藤红素限量标准提供理论依据，

使雷公藤类药物能达到疗效稳定、不良反应小的现

代化中药的质量要求。
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