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HPLC法测定香加皮提取物中杠柳毒苷和杠柳苷元

刘 虹，王 萌，杨 虹，潘桂湘，郭俊华

(天津中医药大学中医药研究中心，天津300193)

香加皮又名北五加皮，为萝蓐科植物杠柳的干

燥根皮，具有祛风湿，强筋骨的功效，但具有一定毒

性，《中国药典>>2005年版中注明“香加皮有毒，服用

不宜过量”。近年来，香加皮常用于慢性充血性心力

衰竭的治疗，但是均未对香加皮进行合理的质量控

制[1~3]。杠柳毒苷为香加皮强心的主要成分，在香加

皮饮片中有较大差异，最大可达8倍之多[4]。中药提

取物具有相对明确的药效物质基础以及严格的质量

标准，在质量控制及稳定性方面具有原生药材不可

比拟的优越性。为了保障临床用药的安全有效，含有

香加皮的中药现代制剂很有必要以香加皮提取物的

形式人药，以便更好地规范香加皮的用药量。本实验

针对香加皮提取物，采用高效液相色谱法进行定量

测定，建立了以抗心衰为应用目的的香加皮提取物

质量控制方法。

1仪器与材料

高效液相色谱仪：Waters色谱系统(515 HPLC

pump，2487 DuaP,Absorbance Detecter)；甲醇、乙

腈(色谱纯)；水为超纯水(经Millipore纯水系统处

理)；磷酸(分析纯)。

杠柳毒苷与杠柳苷元对照品为自制，经IR，

NMR，MS，UV鉴定，质量分数>98％。香加皮药材

购自安徽毫州永刚药材公司，经天津中医学院中药

系中药鉴定教研室张丽娟副教授鉴定，香加皮提取

物(自制)。

2方法与结果

2．1 HPLC色谱条件：色谱柱：Hypersil ODS 2柱

(250 mmX 4．6 mm，5弘m)，杠柳毒苷所用流动相

为乙腈一水(26：74)，杠柳苷元所用流动相为0．5％

磷酸溶液一乙腈(26：74)，体积流量为1．0 mL／min，

检测波长为220 nm。

2．2供试品溶液的制备：精密称定香加皮提取物

50 mg于10 mg量瓶中，加甲醇适量，超声10 min

后定容，滤过即得。

2．3标准曲线的绘制：分别精密称取杠柳毒苷、杠

柳苷元对照品10．0 mg，置于100 mL量瓶中，用甲

醇溶解并稀释成系列质量浓度的对照品溶液，进样

10弘L。以峰面积(y)为纵坐标，进样量(X)为横坐标

进行线性回归，杠柳毒苷回归方程为y=1．25×106

X+2．03×103(，．一0．999 6)，线性范围0．．04～1．6

pg；杠柳苷元回归方程为y=2．45×106 X+1．26×

104(r一0．999 5)，线性范围0．04～2．17弘g。

2．4方法学考察

2．4．1精密度试验：取供试品溶液重复进样6次，

测得杠柳毒苷的峰面积RSD为1．2％，杠柳苷元的

峰面积RSD为2．1％。

2．4．2重现性试验：取同一批号的香加皮提取物，

平行操作6份，制备供试品溶液，测得杠柳毒苷质量

分数的RSD为1．6％，杠柳苷元质量分数的RSD

为2．4％。

2．4．3稳定性试验：取供试品在室温放置0、2、4、

6、8 h分别测定，计算得杠柳毒苷的峰面积RSD为

1．7％，杠柳苷元的峰面积RSD为2．5％。表明在本

实验条件下供试品溶液在8 h内稳定。

2．4．4回收率试验：取含杠柳苷17．145 1 mg／g和

杠柳苷元1．826 6 mg／g的香加皮提取物，加入杠柳

毒苷和杠柳苷元对照品各0．444 4和0．093 mg，制

备供试品溶液，按测定方法平行操作5份，结果杠柳

毒苷的平均回收率为99．4％，RSD为2。1％；杠柳

苷元的平均回收率为102．o％，RSD为1．5％。

2．5样品的测定：分别取3个批号的香加皮提取物

50 mg，精密称定，制备供试品溶液，测定结果见表

1。色谱图见图1、2。

3讨论

3．1指标成分的选择：指标成分是中药质量控制中

定性的标尺，是质量控制研究的关键。本课题组在研

究中发现香加皮药材中所含杠柳毒苷在一定条件下

会转化为杠柳苷元。因此，本实验将杠柳毒苷和杠柳
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裹1香加皮提取物中杠柳毒苷和杠柳苷

元的测定结果(露一3)

Table 1 Determination of periplocin and periplogenin

in Cortex Periplocae extract(辟=3)

1一杠柳霉苷

1-periplocin

图1杠柳毒苷对照品(A)与香加皮提取物(B)的

HPLC图谱

Fig．1 HPLC Chromatograms of periplocin reference

substance(A)，Cortex Periplocae extract(B)

苷元共同作为香加皮提取物的指标成分。

《中国药典)>2005年版中香加皮药材的测定采

用HPLC法，以4一甲氧基水杨醛为指标成分。但到

目前为止并无关于其有强心作用的报道；而且，经过

大孔树脂吸附纯化后，香加皮提取物中几乎没有4一

甲氧基水杨醛。因此将杠柳毒苷及杠柳苷元作为香

加皮提取物的指标成分较为合适。

3．2流动相的选择：流动相为乙腈一水(26：74)条

N B；
＼√、A～～——一

2一杠柳苷元

2-periplogenin

图2杠柳苷元对照品(A)与香加皮提取物(B)的

HPLC图谱

Fig．2 HPLC Chromatograms of periplogenin

reference substance(A)and Cortex

Periplocae extract(B)

件下，主要成分杠柳毒苷与杠柳苷元与各杂质峰能

达到较好的分离，但是杠柳苷元存在拖尾现象。水相

中加入o．5％磷酸溶液时，拖尾现象基本消失，故确

定杠柳苷元色谱条件为乙腈一o．5％磷酸(26：74)。
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