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图1 对照品(A)和样品(B)色谱图

Fig．1 HPLC Chromatogram of reference

substances(A)and sample(B)

确、可靠的检测方法。

3．2我国不同产地牛至中有效成分香荆芥酚与麝

香草酚的量差异明显。从香荆芥酚来看，湖北、湖南

岳阳、江西九江和安徽、云南部分产地的量较高；从

麝香草酚来看，浙江丽水、江西九江和湖北部分地区

的量高。综合分析湖北、湖南岳阳、江西九江、浙江丽

水等地牛至中香荆芥酚与麝香草酚总量较高，品质

较好。

3．3 牛至中有效成分与样品采集地的海拔高度有

一定关系，产于海拔较低的牛至中香荆芥酚与麝香

草酚的量相对较高。
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RP—HPLC法测定石榴皮中安石榴苷
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石榴皮为石榴科植物石榴Punica granatum L．

的干燥果皮，在我国传统医药中主要用于久泻、出

血、蛔虫等证。《中国药典))2005年版规定石榴皮中

鞣质不得低于10％，可见鞣质类成分是其主要成

分，此类成分的变化是影响石榴皮质量的主要因素；

并且石榴皮作为富含鞣质类成分的中药，在近年来

的研究中发现其总鞣质具有抗菌、抗病毒、抗癌、防

治性病传播等特殊的药理活性[1]，因此很有必要对

石榴皮中鞣质类成分进行定性、定量。目前，《中国药

典》虽从2000年版的皮粉测定法发展到2005年版

的没食子酸法测定总鞣质，但尚缺乏特异性和特征

性成分的测定。本试验以RP—HPLC法测定石榴皮

中鞣质类成分安石榴苷(punicalagin)，为科学评价

石榴皮药材质量，制定科学、规范、合理、可行的石榴

皮质量控制标准提供依据。

1仪器、试药与样品

Agilent 1100型高效液相色谱仪：四元泵、在线

脱气机、柱温箱、自动进样器、G1315B型DAD检测

器(Agilent公司)。08892--26型超声波仪器(CO—

L0一Parmer仪器公司)。柱色谱用吸附剂：Toyopearl

HW一40C(Tosoh公司)，Diaion HP一20(Mit—

subishi公司)。安石榴苷对照品为自制，用高效液相

色谱测定质量分数大于95％。甲醇、冰醋酸为色谱

纯，水为高纯水，硼氢化钠与其余试剂均为分析纯。

石榴皮药材由河南中医学院刘若墉教授鉴定。

2方法与结果

2．1色谱条件：Kromasil C1 8色谱柱(250 mm×4．6

mm，5肚m)；流动相：甲醇一2％冰醋酸(5：95)；体积流

量：1．0 mL／min；检测波长：232 nm；柱温：26℃。

2．2对照品溶液的制备：精密称取安石榴苷对照品

2．1 mg，置1 mL量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻

度，摇匀，即得。
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2．3对照品溶液的还原：已知对照品为a，B一异构体

(图1一A)，反相HPLC在判断此类异构体方面有独

到之处，正相HPI。C区别不开a，p一异构体，而用反

相HPLC展开呈现双峰时，在被测样品中加入硼氢

化钠将其还原，在同样条件下行反相HPI。C，如原来

双峰消失，出现新的比原来双峰的tR小的单峰，则

说明该样品为a，B一异构体；如原来双峰无变化，则说

明该样品为两成分的混合物，需进一步分离[2]。在以

乙醇一醋酸乙酯一0．01 mol／L磷酸一0．01 mol／I，磷酸

二氢钾(简写为EEHK)作流动相时，对照品(图l—

C)用硼氢化钠还原后，得到一个分离度较好的单峰

(图1一D)，这进一步说明所提取的对照品安石榴苷

为同分异构体。

2．4供试品溶液的制备：精密称取过40目筛的石

榴皮粉末约0．5 g，用70％丙酮超声提取3次(50

mL×3)，每次20 min；提取液滤过，残渣用少量

70％丙酮冲洗3次，滤液合并，置250 mL量瓶中，

以70％丙酮定容；精密取50 mL提取液，减压浓缩至

5 mL，加入Toyopearl Hw一40C柱(内径1 cm，吸附

剂高10 cm)常压柱色谱分离，以水50 mL、10％甲醇

50 mL、20％甲醇60 mL洗脱除去杂质，再用甲醇一丙

酮一水(6：2：2)约100 mL洗脱至洗脱液三氯化铁

薄层显色为阴性，甲醇一丙酮一水洗脱部位减压浓缩至

于，用甲醇溶解并定容至10 mL，摇匀，经0．45扯m滤

膜滤过，取续滤液，即得。其色谱图见图1。

A

2．5线性关系的考察：精密吸取上述安石榴苷对照

品溶液2、4、6、8、10肚L，在上述色谱条件下测定峰

面积。以安石榴苷进样量为横坐标(x)，峰面积为纵

坐标(y)，得回归方程：Y一695．46 X+231．52，r一

0．999 5。安石榴苷在4．3～21．5弘g与峰面积的线

性关系良好。

2．6精密度试验：精密吸取对照品溶液，按上述色

谱连续进样5次，得其峰面积的RSD为1．03％。

2．7稳定性试验：取同一供试品溶液(冰箱保存，测

定时取出放置至约25‘C的室温)日内、日间各测3

次(分别在0、3、6、12、24、36、40、48、56、64、72 h进

行测定)，结果安石榴苷峰面积的日内RSD为

1．45％，日间RSD为2．12％，表明供试品溶液在

3 d内基本稳定。

2．8重现性试验：取同一产地的石榴皮粉末5份，

依法制备供试品溶液测定，安石榴苷峰面积的RSD

为3．oo％。

2．9加样回收率试验：精密称取石榴皮粉末0．25 g

(含安石榴苷为101．4 mg／g)，共5份，每份精密加

入安石榴苷对照品26 mg，按上述供试品溶液的制

备方法制备，进样测定，并计算回收率，结果安石榴

苷平均回收率为96．65％，RSD为1．96％(，z一5)。

2．10样品测定：按上述供试品溶液的制备方法和

测定条件，进样10肛L，测定了3个地区样品中安石

榴苷的质量分数，结果见表1。
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图1 安石榴苷对照品(A)、样品(B)、以EEHK为流动相的对照品(c)及还原对照品(D)的HPLC图谱

Fig．1 HPLC Chromatograms of punicalagin(A)，sample(B)，punicalagin with reference substance with EEHK

as mobile phase(C)，and punicalagin reference substance by deoxidation(D)

表1样品测定结果(n一3) 阅文献安石榴苷仅在石榴皮、使君子科榄仁树的叶、
Table 1 Determination of samples(聆一3)

3讨论

3．1药理研究显示安石榴苷可防止博来霉素诱导

的中国仓鼠卵巢细胞hgprt基因突变和DNA链断

裂，从而有抗癌作用‘引，是活性成分；并且经系统查

诃子等少数植物中分离得到，为石榴皮中较为特异

性的成分。

3．2提取方法选择：70％丙酮提取后，曾试用了溶

剂萃取法、明胶沉淀法，Diaion HP一20柱色谱和

Toyopearl Hwi40C柱色谱法来提取安石榴苷。在

溶剂萃取法中，用醋酸乙酯萃取多次仍有鞣质类成

分，并且正丁醇萃取部位和醋酸乙酯萃取部位成分

重叠较多，起不到分离的效果；明胶沉淀法经多次沉
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淀后三氯化铁薄层显色反应仍为阳性；Diaion HP一

20柱色谱法制备的样品液经过HPLC测定结果显

示样品量过少；只有Toyopearl Hw一40C柱色谱法

中的甲醇一丙酮一水洗脱部分测得样品量高，且其余

洗脱部位几乎不含对照品成分，说明此法洗脱完全，

效果好。

3．3对照品用硼氢化钠还原后，虽在以乙醇一醋酸

乙酯一0．01 mol／L磷酸一0．01 mol／L磷酸二氢钾为

流动相时为分离度很好的单峰，但用流动相甲醇一

2％冰醋酸水溶液(5：95)时没能得到好的还原峰，

这可能与甲醇和硼氢化钠反应的程度以及对硼氢化

钠还原的具体量未知等因素有关，有待以后进一步

优化反应条件。

3．4色谱条件的选择：由于对照品在232 nm有最

大紫外吸收，因此选择232 nm为检测波长。流动相

曾试用了甲醇一2％冰醋酸(5：95、20：80、27：

73)[4]，甲醇一2％冰醋酸梯度洗脱，乙醇一醋酸乙酯一

0．01 mol／L磷酸一0．01 mol／L磷酸二氢钾(7：3：

45：45)及梯度洗脱等，但多出现样品峰中的杂质峰

干扰，溶剂峰干扰及不能达到基线分离和基线漂移

等问题；其中虽以乙醇一醋酸乙酯一0．01 mol／L磷酸一

0．01 mol／L磷酸二氢钾为流动相时，获得了良好的

还原峰，但样品中的安石榴苷与杂质峰不能很好分

离。最终以甲醇一2％冰醋酸水溶液(5：95)的分离度

最好，因此选择其为流动相。

3．5本实验测定安石榴苷的量较高，可达10％，这

与《中国药典))2005年版规定的鞣质质量分数不得

低于lO％的标准有一致之处。
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“全国医院药房建设与管理学术研讨会"

征 文 通 知

中国药学会医院药学专业委员会拟于2006年9月下旬在北京召开“全国医院药房建设与管理学术研讨会”，

会议由《中国药学杂志》编辑部和北京大学第三医院承办。欢迎大家踊跃投稿!

一、征文范围

1．如何完善和落实医院药学专业委员会编写的《优良药房工作规范(2005版)》；2．门诊药房、急诊药房和住

院药房建设模式和布局的探索和研究；3．门诊及住院药房患者的用药服务和用药管理；4．门诊及住院药房服务

的流程创新和服务创新；5．门诊及住院药房调剂自动化的实践和管理经验；6．怎样利用现代管理的观念和手段

加强医院药房的人力资源管理；7．药房药品管理的新技术、新措施和新经验；8．医院药学人员的继续教育和知识

结构更新。

二、征文要求

1．论文未在公开发行期刊或全国性学术会议上发表或交流过，文责自负；2．论著不超过3 500字，综述不超

过5 000字，并附300字以内的结构摘要；3．稿件要求宋体，4号字，1．5倍行距。稿件格式按《中国药学杂志))2006

年第1期稿约；4．请用E—mail传递或邮寄文稿。邮寄稿件应一式两份并附软盘；5．要求字迹清楚，数据准确；投稿

截止日期2006年8月10日(以邮戳为准)。

三、会议地点和时间

具体地点和时间见第二轮通知。也可登陆中国药学会网站(www．cpa．org．cn)或中国药学会医院药学专业委

员会(www．cpahp．org．CD．)查询本次会议通知。
四、继续教育学分

将授予参会代表中国药学会I类继续教育教育学分6分。
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