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原料药材中的量基本一致(对应的HPLC色谱图也

基本一致)，其原因是两种高异黄酮的极性较弱，水

提醇沉并不能使它们的量得到富集提高。

MOA可以抑制皮肤黑色素细胞分支状延伸o]，

MOA与MOB具有镇咳作用，并且无中枢抑制的副

作用”]。麦冬药材及其制剂中MOA与MOB的量是

否可以作为质量控制指标，有待进一步深入研究。
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山银花不同产地加工品的HPLC指纹图谱研究
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摘要：目的建立山银花不同产地加工品HPLC色谱指纹目谱。方法以水煎煮法制备供试液，采用高教渍相色

谱法．甲酵和o．4％磷酸溶液为流动糨撵度洗脱，紫外检测波长；238 nm，桂温：30℃，体积流量：1．0mL／rain。结果

分析了5个不同产地加工方法生产的山银花药材．确定了12十共有峰．可作为其指纹特征。结论所建立的指纹

图谱具有稳定、重现的特点，为全面控制山银花不同产地加工品的质量提供了依据。
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山银花为忍冬科植物灰毡毛忍冬Lonicera

macranthoides Hand．-Mazz．、红腺忍冬L b
poglauca Mig．或华南忍冬L．co,,f“sa DC．的干燥

花营或带初开的花。山银花在我国南北各地均有分

布，具有清热解毒、凉散风热之功效口]，同时山银花

还是重要的化工原料和优良饮品原料口]。山银花主

要含绿原酸、异绿原酸、三萜类、黄酮类物质，另外还

含有少量的忍冬苷、肌醇、皂苷、挥发油等成分口“]。

不同产地加工方法对山银花中化学成分影响很

大[5]。为了进一步探讨其内在规律和控制质量，本研

究采用高教液相色谱法建立了山银花药材不同产地

加工品的HPLC指纹图谱分析方法。

l实验材料

岛津Lc—VP系列高效液相色谱仪，sPD—

M10Avp检测器(PDA)，Lc—IoATvp串联双柱塞

泵，SIL一10Advp自动进样器，CT0～10ASvp柱温

箱)，cLAss—VP工作站；BS2000S电子天平(北京

赛多利斯天平有限公司)，KQ一250型超声波清洗

器(昆山市超声议器有限公司)。

绿原酸对照品(中国药品生物制品检定所，批

号：110753 200212)，甲醇(色谱纯)，Millipore蒸馏

水，磷酸(分析纯)。

山银花由贵州飞龙雨制药有限公司提供，经江西

中医学院龚千锋教授鉴定为灰毡毛忍冬花蕾，见表1。

裹1样品产地和加工方法

Table 1 Habitats and processing methods of FIos Lonieerae

编号 加工方法 产地

2 机械化生产 安龙
3 机械化炒干生产 安龙
4 土法蒸后供干生产 贞丰

i 璧趔堕些王堡圭芒 塞垄
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2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱：Dikma ClB柱(250 mm×

4．6 mm，5 pm)；流动相；甲醇(A)一0．4N磷酸水溶

液(B)，线性梯度洗脱，0～65 rain，10％A，65 rain以

后，60％A}体积流量为1．0 mL／min}柱温为30℃t

检测波长为238 nmI进样量10 pL。

2．2对照品溶液的制备：称取绿原酸对照品适量，

精密称定，加50％甲醇制成62,ag／mL对照品溶液

(10℃以下保存)。

2．3供试品溶液的制备：取山银花粉末约z．09，精

密称定，精密加水50 mL，称定质量，煎煮2 h，放冷

至室温，再称定质量，补足质量，摇匀，滤过，精密量

取续滤液5mL置50mL量瓶中，加水至刻度，摇匀

即得。 ’

2．4方法学考察

2．4．I 稳定性试验：取同一份供试品溶液(样品

1)，精密吸取10 pL，分别在0、2、4、8、16、24 h检测，

以绿原酸(3号峰)为参照，各共有峰的相对保留时

间RSD<3％，主要共有峰相对峰面积RSD不超过

3％，结果表明山银花供试品溶液在24 h内稳定。

2．4．z精密度试验：取同一份供试品溶液(样品

1)，连续进样6次，以绿原酸为参考，考察色谱峰保

留时间的一致性，计算各共有峰相对保留时问的

RSD，结果RSD<3％，符合指纹图谱技术要求。

2．4．3重现性试验：取山银花药材(样品1)，6份制

备供试品溶液，依次检测，以绿原酸为参考，考察色

谱峰相对保留时间的一致性，结果各共有峰相对保

留时间的RSD<3％，符合指纹图谱技术要求。

2．5 HPLC指纹图谱及各项技术参数：测定了5种

不同产地加工方法生产的山银花，共获得12个色谱

峰，典型色谱图见图1和2。其中3号峰为山银花主

要指标成分绿原酸，将其作为参照峰，标识为S，其

他峰依次编号，计算各特征峰的相对保留时间和相

对峰面积，结果见表2和3。各特征指纹峰的相对峰

面积、相对保留时间均具有较好的重现性，特征指纹

峰的相对保留时间RSD均低于1．5％。

3讨论

3．1 供试品溶液制备条件的确定：分别考察了

50％甲醇、甲醇、水、40％乙醇，以及超声、索氏、温

浸、煎煮提取方法。结果水煎煮方法提取能获得较多

的色谱峰，更能体现指纹图谱整体性的特点。

3．2检测方法的选择：以甲醇一水，乙腈一水两种体

系为流动相，c，。反相色谱进行初试，再采用二极管

阵列检测器(DAD)检测，全波长扫描分析，发现在

—r-1百．_Trl矿1r面—西_矿1r孺—r面—叶5
t|rain

圈1山镪花HPLC指纹田请

Fig．1 HPLC Fingerprint of，fm LD础，m

t／rm．

田2山银花不同产地加工品HPLC指纹围谱

Fig．2 HPLC Fingerprint of processed Flos￡口砌rl”
from vatiom hbitats

寰2特征指纹■的相对保留时间

Table 2 Rdative retetiont time of characteristic

fingerprint peaks

峰号—1 J2堂型3型4型}5丽平坷值 RSD／“
O．677

0．892

1．000

1．034

I．071

1．119

1．324

1．392

1．518

1．616

1．655

1．819

0．676

0．889

1．000

1．032

1．066

1．116

1．320

1．388

1．521

1．619

1．658

1．825

0．678

0．887

1．000

1．032

1，063

1．119

1．309

1．377

1．510

1．605

1．644

1 806

0．669

0．887

1．C00

1．029

1．063

1．112

1．339

1．405

1．551

1．655

1．696

1 870

0．676 0．57

0．889 0．24

I．000 0．00

1．032 0．17

1．066 0．3l

1．117 0．31

1．322 0．86

1．389 0．72

1．524 1．04

1．622 1．1B

1．662 1．19

1．828 1．36

检测波长为238 am时，各供试液有较多的色谱峰，

并且各色谱峰能够较好的分离，最终确定检测波长

为238 am。另外，甲醇一水体系对成分分离的选择性

与乙腈一水体系相差不大，故流动相选择甲醇一水体

系。在此体系中，分别试验了甲醇一水、甲醇一0．05％

磷酸、甲醇一o．05％磷酸一异丙醇、甲醇一0．4％磷酸组

成的流动相体系，发现在甲醇一0．4N磷酸体系下，各

色谱峰峰形尖锐，分离效果好，并能分离出较多的组

分，并且对梯度洗脱条件进行了比较，得到本文采用

的流动相条件。

3．3特征指纹峰分析：本实验建立了不同产地加工
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寰3特征指纹■的相对峰面积
Table 3 Relative弹^k areas of characteristic

fingerprint peaks

方法生产的山银花药材液相指纹图谱，系统地反映

了其山银花不同成分的全貌，可作为山银花不同产

地加工品的质量控制方法之一。由于样品数量有限，

只采集了安龙和贞丰2个产地的药材，但从图谱中

可以看出，2个产地的药材在化学组成及主要特征

指纹峰相对峰面积上投有显著差异。

山银花的加工主要蒸气脱水、机械化生产、机械

化炒干、土法蒸后烘干和强制通风干燥5种方法。从

指纹图谱的分析结果可以看出，5批样品的色谱图

整体相貌是相同的，说明不同产地加工方法的山银

花药材的化学组成一致性较好，质量稳定。但同时也

应看到各主要特征峰的相对峰面积还是有一定的差

别，如量较高的10、1l，12号色谱峰，在机械化生产

的山银花中分别高达1．329、1．282、1．765，而土法

蒸后烘干的山银花则分别只有0．653、0．650、

0．801}2号特征峰相对峰面积在土法蒸后烘干的山

银花中达到0．086，蒸气脱水、机械化生产和机械化

炒干的山银花则在0．025左右；7号特征峰相对峰

面积在机械化炒干的山银花中高于0．92，蒸气脱水

和机械化生产的山银花保持在0．82左右，但土法蒸

后烘干和强制通风干燥生产的药材则只有0．50。说

明山银花的加工方法不同，其药材的指纹图谱也有

较大的差异，对于选用合适的加工方法生产山银花

具有指导意义。

用药典委员会颁布的中药色谱指纹图谱相似度

评价系统2004A版1．0版对5批样品的数据进行

处理，得到了相关系数，按样品编号用平均数表示依

次为0．995 3、0．987 8、0．990 8、0．951 1、0．982 5，

用中位数表示依次为0．974 1、0．967 4、0．972 7、

0．935 2、0．933 0。说明选用的特征指纹峰是恰当

的。据此，制定了真伪鉴别相似度值的标准，即相关

系数用中位数和均值表示均不得低于0．900，特征

指纹峰的相对保留时间RSD小于1，5％。但特征指

纹峰的相对峰面积积分值差异较大，建议在实际应

用中根据具体适应症选用固定的药材。
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RP—HPLC法测定血脂康胶囊中大豆苷元、黄豆黄素和染料木素
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擅 要：目的建立血脂康胶囊中大豆苷元、黄豆黄素、染料木紊的测定方法。方法 采用反相高效液相色谱法，

YMC—C-a分析柱，乙腈一水(O．1“磷酸)梯度洗脱为流动相，检测波长256 nm。结果大豆苷元、黄豆黄衮、染料木素
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