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何首乌和夜交藤药材指纹图谱研究与评价

苏 建1，袁志芳1，吴一兵2，张兰桐¨，王春英1
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摘要：目的建立何首乌、夜交藤药材指纹图谱分析方法，并依据指纹图谱对两种药材进行比较，为科学评价与

有效控制何首乌、夜交藤药材质量提供新方法。方法何首乌和夜交藤分别用甲醇和醋酸乙酯超声处理，提取液用

HPLC进行测定。HPLC法采用C。8色谱柱，乙腈一0．1％磷酸梯度洗脱，检测波长分别为265和290 nm，体积流量1

mL／min，柱温30℃。结果建立了何首乌、夜交藤药材HPLC指纹图谱，并对不同产地何首乌、夜交藤药材进行了

相似度比较。测定结果显示不同产地药材存在较大差异，化学成分组成及质量分数存在一定差异。结论所建立的

方法简便、可靠，可用于不同产地何首乌、夜交藤药材的指纹图谱测定和质量评价，为全面有效控制何首乌药材的

内在质量提供了依据。

关键词：何首乌；夜交藤；高效液相色谱法f指纹图谱
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Fingerprints for Radix Polygoni Multiflori and Caulis et Folium Polygoni Multiflori
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Abstract：Objective To establish HPLC fingerprints for Radix Polygoni MultifloH and Caulis et

Folium Polygoni Multiflori，to compare the fingerprints of the above two crude drugs collected from

different habitats，and to provide a new method for scientific evaluation and quality control of them．

Methods Radix Polygoni Multiflori and Caulis et Folium Polygoni Multiflori were extracted by

supersonic wave with methanol and ethyl acetate．The chromatographic procedure for fingerprints was

carried out using C18 as an analytic column，gradient eluted with a mixture consisting of acetonitrile and

0．1％H3PO‘．Results This experiment established a specific method for the quality control of Radix

Polygoni Multiflori and Caulis et Folium Polygoni Multiflori，and compared the similarity of Radix

Polygoni Multiflori with Caulis Polygoni Multiflori from different habitats．Conclusion This method is

very simple，reliable，and can be used for the fingerprint assay and quality control of Radix Polygoni
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MultiJTori and Caulis et Folium Polygoni Multiflori．It provides a new method as a comprehensive quality

control item for Radix Polygoni Multiflori and Caulis et Folium Polygoni Multiflori．

Key words：Radix Polygoni Multiflori；Caulis et Folium edygoni Multiflori；HPLC；fingerprint

何首乌为蓼科植物何首乌Potygonum

multiflorum Thunb．的干燥块根。性微温，味苦、

甘、涩，具有补肝肾、益精血、乌须发、延年益寿等功

效。何首乌主要含3大类有效成分：二苯乙烯类化合

物、蒽醌类化合物及聚合原花青素，此外还含有卵磷

脂和多种微量元素。二苯乙烯苷类化合物是一类具

有显著药理活性的水溶性成分，其代表成分二苯乙

烯苷(2，3，5，4 7一四羟基二苯乙烯一2一O—pD一葡萄糖

苷)具有显著的降脂作用，《中国药典>>2005年版将

二苯乙烯苷作为何首乌质量的评价指标[1]。夜交藤

又名首乌藤，为蓼科植物何首乌的干燥藤茎或带叶

藤茎，味甘、微苦，性平，有养心、安神、通络、祛风止

痛等功效[2]，用于治疗失眠、劳伤、多汗、血虚身痛。

何首乌与夜交藤虽为同一植物的不同部位，但功效

却不尽相同。同时由于受地理因素和生长环境的影

响，不同产区何首乌、夜交藤的化学成分及其质量也

有一定的差异[3]，仅凭单一化学成分的量难以全面

评价药材质量的优劣。近年来，指纹图谱技术被用于

中药的质量控制，其优点在于可全面反映中药复杂

体系中的化学成分及其相对比例，在大多数中药有

效成分尚未阐明的情况下仍可有效地表征中药材质

量n]。本实验对来自不同产地的何首乌、夜交藤样品

进行了HPLC指纹图谱分析，建立何首乌、夜交藤药

材的指纹图谱，并对不同来源的药材进行比较研究，

为何首乌、夜交藤的质量控制提供有效方法。

1仪器与试药

1．1药品与试剂：Waters高效液相色谱仪，Waters

Empower色谱工作站，Waters 2996二极管阵列检

测器(DAD)，DiamonsilTMCl8柱(250 mm×4．6 mm，

5肛m)。甲醇、乙腈为色谱纯(美国迪马公司)，其他

试剂均为分析纯，水为自制重蒸水。

1．2对照品与供试药材：大黄素(批号0756—9908)、

大黄素甲醚(批号758—9803)、二苯乙烯苷(批号

0844—200003)对照品和何首乌(批号120934—

200507)对照药材均购于中国药品生物制品检定所，

不同产地何首乌、夜交藤药材样品来源见表1，经河

北医科大学聂凤裎教授鉴定均为正品。

2方法与结果

2．1溶液的制备

2．1．1对照品溶液：取二苯乙烯苷、大黄素和大黄

表1样品来源

Table 1 Origins of samples

素甲醚对照品适量，精密称定，加甲醇溶解并稀释制

成1 mL中分别含0．1 mg的溶液，即得。

2．1．2供试品溶液：取何首乌药材细粉(过40目

筛)1 g，精密称定，加甲醇25 mL，称定质量，超声处

理30 rain，放冷，称定质量，用甲醇补足减失的质量，

摇匀，滤过，取续滤液，蒸干，加甲醇5 mL使溶解，用

微孑L滤膜(o．45弘m)滤过，即得。

取夜交藤药材细粉(过40目筛)4 g，精密称定，

加醋酸乙酯50 mL，称定质量，超声处理30 min，放

冷，称定质量，用醋酸乙酯补足减失的质量，摇匀，滤

过，取续滤液，蒸干，加甲醇5 mL使溶解，用微孔滤

膜(O．45弘m)滤过，即得。

2．2指纹图谱的建立

2．2．1 色谱条件及系统适用性试验：色谱柱为

DiamonsilTMCl8柱(250 mm×4．6 mm，5肛m)；乙腈

(A)一0．1％磷酸(B)为流动相进行梯度洗脱，何首乌

梯度洗脱时间为70 rain，0～5 min：A-B(5 l 95)，

5～10 rain从5：95变化到15：85；10b30 min从

15 l 85变化到30：70；30～50 rain从30：70变化

到70：30；50～65 rain从70 s 30变化到100 l 0；

65---70 min从100：0变化到5：95；夜交藤梯度洗

脱时间为110 min，0 rain：A—B(5：95)，0～5 min从
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5：95变化到20：80，5～60 min从20：80变化到

35 l 65，60～95 min从35 l 65变化到100 l 0，95～

110 min从100 1 0变化到5：95，体积流量为1．0

mL／min，柱温为30℃，进样量20弘L，理论板数按大

黄素峰计算不低于2 500。

2．2．2对照及空白试验：分别精密吸取空白溶液、

对照品溶液及供试品溶液各20 pL，注入液相色谱

仪，记录色谱图，考察溶剂干扰情况及确认对照峰，

色谱图见图1、2。

Z
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S1一二苯乙烯苷s2一大黄素s3一大黄紊甲醚

S1一stilbene glycoside S2·emodin S3一physcion

图1 对照品溶液(A)与何首乌典型样品(B)HPLC色谱图

Fig．1 HPLC Chromatogram of reference substances

(A)and Radix Polygoni Multiflori(B)

B

A
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t／min

S1一二苯乙烯苷s2一大黄素s3一大黄素甲醚

S1一stilbene glycoside S2一emodin S3一physcion

图2 对照品溶液(A)与夜交藤典型样品(B)HPLC色谱图

Fig．2 HPLC Chromatogram of reference substances

(A)and Caul妇et Folium Polygoni Multiflori(B)

2．2．3精密度试验：分别取同一何首乌与夜交藤药

材粉末，按2．1项下方法制备供试品溶液，按2．2．1

项下色谱条件，重复进样6次，记录指纹图谱，将其

导入中药色谱指纹图谱相似度评价系统(2004A)，

计算何首乌与夜交藤6次进样所得指纹图谱相似

度，指纹图谱的相似度均大于0．90，符合指纹图谱研

究技术的要求。

2．2．4重现性试验：分别取同一批何首乌与夜交藤

药材粉末6份，精密称定，按2．1项下方法制备供试

品溶液，按2．2．1项下色谱条件，分别进样，记录指

纹图谱，将其导人中药色谱指纹图谱相似度评价系

统(2004A)，计算6份样品所得指纹图谱相似度，指

纹图谱的相似度均大于0．90，符合指纹图谱研究技

术的要求。

2．2．5稳定性试验：取一批何首乌与夜交藤药材粉

末，精密称定，按2．1项下方法制备供试品溶液，按

2．2．1项下色谱条件，分别于0、2、4、6、8、10、12、24、

36、48 h检测指纹图谱，导人中药色谱指纹图谱相

似度评价系统(2004A)，计算48 h内进样所得指纹

图谱相似度，指纹图谱的相似度均大于0．90。由此说

明何首乌与夜交藤的供试液在48 h内基本稳定。

2．2．6不同产地何首乌与夜交藤药材指纹图谱的

建立：取不同产地的何首乌、夜交藤药材，按2．1项

下方法制备供试品溶液，各取20弘L分别进样，按优

选的色谱条件进行HPLC分析，建立指纹图谱。共有

模式图谱见图3、4，不同产地指纹图谱见图5、6，相似

度结果见表2。

t／mIn

图3何首乌共有模式图谱

Fig．3 Mutual mode of Radix Polygoni Multiflori

’Ⅵ—可—可—丽—石—丽—万—丽一菇一j面一lij
t／min

图4夜交藤共有模式图谱

Fig．4 Mutual mode of Caulis et Folium

Polygoni Multiflori

3指纹图谱分析

中药化学成分的复杂与多样性是其发挥疗效的

物质基础，在其有效成分尚未被阐明的情况下，只采

用单一或少数几个成分作为指标进行质量评价，往

往不能全面反映其质量情况。本实验使用中药色谱

指纹图谱相似度评价系统(2004A)软件，对何首乌、

夜交藤药材进行了指纹图谱分析与评价。根据以上

20批不同来源何首乌与19批夜交藤药材的分析结

果看出，不同何首乌药材指纹图谱相似度较高，绝大
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S1～S20一样品R一对照指纹图谱

S1一$20一samples 1—20 R—reference fingerprint

圈5不同产地何首乌指纹图谱

Fig．5 Fingerprints of Radix Polygoni Multiflori

from different habitats

I 山^ ‘—咄t，“一 、，—～^ 一．

幕褒 、—。，、JL．^一J 。一。祭～'
．

．一C灿
孑一彳别 n ， 铆≈～·．： ‘

S
—1．．．-．j “—。。、～S

6绷 ?一
7

—■．、
．：‘ “一r～；．jk甜 o

L。—，L——／、．^一 一瑚～1 —k^~=蚕

蓑延
^ ， 一^埘^．

一--S1
L—．—^-——-，U 瑚卜√ h一·。．^—J 。—一 ∑q!
。． ^ ^

、———～耍欺 一⋯卜—√Ⅵ嗣I斟 —o了■广～一§：卜☆刊
0 18．34 36．68 55 02 73．36 91．70 11004

t／mln

S1～s19-样品 1～19 R一对照指纹图谱

S1一S19一samples 1—19 R—reference fingerprint

图6不同产地夜交藤指纹图谱

Fig．6 Fingerprints of Caulis et Folium Polygoni

Multiflori from different habitats

表2不同产地何首乌、夜交藤药材指纹图谱与共有模式比

较的相似度

Table 2 Resemblance among Radix Polygoni Multiflori and

Caulis et Folium Polygoni Multiflori from

different sources compared with mutual mode

批号 何首乎似％交藤 批号 何首乎似％交藤
1 0．874 0．949 11 0．875 0．985

2 0．964 0．986 12 0．981 0．876

3 0．989 0．977 13 0．937 0．965

4 0．901 0．673 14 0．992 0．983

5 0．987 0．949 15 0．989 0．770

6 0．990 0．985 16 0．958 0．805

7 0．988 0．845 17 0．985 0．903

8 0．926 0．757 18 0．920 0．743

9 0．970 0．790 19 0．962 0．837

10 0．977 0．793 20 0．958

多数大于0．9，说明不同产地何首乌药材的化学组成

一致性较好，质量稳定；对于19批夜交藤药材指纹

图谱相似度，有10批相似度在0．876～0．986，有9批

相似度在0．673～0．845，不同商品夜交藤中，安徽产

的商品相似度较差。结果提示，虽然从整体上何首

乌、夜交藤药材质量稳定，但仍然有一定比例的何首

乌、夜交藤药材偏离整体水平较远，在选择药材产地

时应予以注意，缩小药材的产地范围，无疑对保证何

首乌、夜交藤的质量一致性具有重要作用。

4讨论

4．1本实验采用HPLC法，对不同产地的何首乌、

夜交藤样品进行了指纹图谱分析，实验结果反映了

何首乌、夜交藤药材的化学组成及其相对比例，既可

用于定性鉴别，也可用于定量分析，并且对于何首乌

的栽培、生产加工、贮藏运输、临床使用等各个环节

的全面质量监控提供了可靠的依据，为中药何首乌

深入研究奠定了基础。

4．2本实验曾考虑用相同的实验条件对两种药材

进行指纹图谱分析，但实验中发现两种药材虽然为

同一植物的不同部位，但是其所含成分存在很大差

异，不可能在同一提取和色谱条件下得到较好的指

纹图谱，所以最后对两种药材分别采用不同的提取

溶剂和应用不同的色谱条件进行指纹图谱分析。从

两种药材最后所得的指纹图谱看出，虽然两种药材

中均含有二苯乙烯苷、大黄素和大黄素甲醚，但是在

量上存在较大差异，并且所含的化学成分也不尽相

同，这可能是何首乌与夜交藤虽为同一植物的不同

部位，但功效却不尽相同的原因。

4．3本实验比较了不同提取溶剂(95％乙醇、70％

乙醇、45％乙醇、50％甲醇、甲醇)的水浴回流、索氏

提取，超声提取等不同提取方法的提取效果，同时还

考察了不同提取时间的提取效率。结果表明，以甲醇

为提取溶剂，当超声提取30 min时，各色谱峰的响

应值不再增加，且方法稳定，重现性好。本实验采用

HPLC—DAD检测器分析对何首乌、夜交藤进行了

200---,400 am的全波长扫描，得到三维全波长紫外

扫描图，为同时突出二苯乙烯苷、大黄素和大黄素甲

醚的特征峰，最后确定何首乌在265 am、夜交藤在

290 am能得到峰形较好、峰数较多的色谱图。
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