
图 4　裂解时间与出峰数的关系

Fig. 4　 Ef fect of pyrolysis t ime on peak number

3　结论

3. 1　裂解色谱法用于中药材指纹图谱测定具有快

速、灵敏度高、操作简单、重现性好的优点 ,尤其是样

品不需要进行复杂的前处理过程 ,只要样品来源稳

定 ,用这种方法测定指纹图谱是比较稳定的。同时还

可以减少提取过程造成的测试误差 ,提高工作效率

和减少因使用溶剂萃取时造成环境污染。

3. 2　结合先进的数据处理手段—— 模糊聚类分析 ,

能比较全面、综合地反映不同产地药材裂解指纹图

谱的关系 ,从而选出比较有代表性的图谱。

3. 3　裂解色谱法适用面广 ,对一些不能直接用气相

色谱测定的药材如板蓝根、地黄、芦根等也能用裂解

色谱测定 ,这样给中药材品质鉴定带来很大的方便。

3. 4　裂解温度、裂解时间是实验是否获得成功的关

键 ,不同的药材 ,要求不同的裂解温度与时间。

3. 5　在一定条件下 ,特定的样品有其特征的裂解行

为 ,如特征裂解产物和产物的含量。中药材裂解指纹

图谱的特点主要是产物的含量的变化 ,如果能结合

色质联用 ,对所测定药材所含的组分有更深入的了

解 ,采用裂解色谱指纹图谱判断药材的质量将会更

全面些。

3. 6　不同来源的广藿香指纹图谱既具有相似性 ,但

又不完全相同 ,裂解色谱指纹图谱与水提挥发油测

定指纹图谱的方法比较 ,结果比较一致。
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HPLC法测定地黄中地黄苷 D含量

李更生 ,王慧森
 

(河南省中医药研究院中药研究所 ,河南 郑州　 450004)

摘　要:目的　建立地黄中地黄苷 D的 HPLC测定方法 ,提出地黄苷 D的含量限度。 方法　 Hyper sil C18分析柱

( 250 mm× 4. 6 m m, 5μm) ,流动相为乙腈 -水 ( 4∶ 96) ,流速为 1 mL /min,柱温为室温 ,检测波长为 205 nm。结果　

地黄苷 D回收率为 100. 6% , RSD为 2. 1% , 8个产地的 16份完整药材中地黄苷 D的含量为 0. 137% ～ 0. 691%。结

论　方法快速、简便、准确 ,可用于地黄质量控制 ,建议地黄苷 D的含量应不低于 0. 15%。

关键词: 地黄 ;地黄苷 D; HPLC
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Determination of rehmannioside D in root ofRehmannia glut inosa by HPLC

LI Geng-sheng , WANG Hui-sen

( Institute of Chinese Mate ria Medica , Henan Academ y of TCM , Zheng zhou 450004, China )

Abstract: Object　 To establish an HPLC method fo r the determina tion of rehmannio side D in the roo t

o f Rehmanniae glutinosa ( Gaert. ) Libo sch. ex Fisch et M ey and provide a limita tion for the lowest content

o f rehmannioside D. Methods　 Chroma tog raphic condi tions: Hypersil C18 ( 200 mm× 4. 6 mm, 5μm) co l-

umn, mobile phase: acetoni t ri le-w ater ( 4∶ 96) , f low-ra te: 1 mL /min, ro om tempera ture, detection w ave-

leng th: 205 nm. Results　 Th e recovery w as 100. 6% , and RSD was 2. 1% fo r rehmannioside D. From

eight dif ferent regions 16 samples of R . glut inosa were quanti ta tiv ely analysed and the contents o f rehman-

nioside D in R. glutinosa were 0. 137% - 0. 691% . Conclusion　 The method is rapid, simple and accurate,

and can be used fo r the quali ty cont ro l of R. glut inosa. The propo sed content of rehmannioside D must be

no less than 0. 15% .

Key words: the ro ot of Rehmannia glul inosa ( Gaertn. ) Libo sch. ex Fisch et Mey; rehmannioside D;

HPLC

　　地黄为玄参科植物地黄 Rehmannia glutinosa

( Gaertn. ) Libosch. ex Fisch. et M ey.的新鲜或干

燥块根 ,为重要的补益中药 ,在临床上应用比较广

泛。国内外学者对其进行了较多的研究 ,从中分离得

到地黄的苷类成分有 23种之多 ,其中主要活性成分

为环烯醚萜苷类 ,此类成分结构近似 ,极性较大 ,稳

定性较差
[1 ]
。 曾对地黄中环烯醚苷类成分梓醇进行

分离制备 [2 ] ,研究发现地黄从鲜品加工成生地黄及

熟地黄 ,梓醇的含量降低至原来的 1 /10[3 ] ,而地黄

苷 D比较稳定 ,生地、熟地中含量均较高。且地黄苷

D具有滋阴补血的作用
[4 ]
,为地黄的主要有效成分 ,

故测定其含量对考察地黄药材质量具有一定意义。

国内外尚未见测定地黄中地黄苷 D含量的报道。本

实验采用 HPLC法测定了 8个产地 16批生地黄中

地黄苷 D的含量 ,其结果对药材质量评价及控制具

有重要参考价值。

1　仪器与试药

高效液相色谱仪为美国 Beckman公司产品 ,

126泵 , 166紫外检测器 , Sy stem Gold操作软件。乙

腈为色谱纯 (山东申威精细化工有限公司 ) ,水为双

蒸水 ,甲醇为分析纯 (北京化工厂 )。

对照品地黄苷 D为自行提取精制 ,并经 UV ,

IR,
1
HNMR,

13
CNM R鉴定结构 , HPLC测定纯度为

98%。 药材采自 8个不同产地的 16份完整药材 ,经

本院都恒青研究员鉴定为 R. glutinosa ( Gaertn. )

Libosch. exFisch. et M ey.

2　方法与结果

2. 1　色谱条件: 色谱柱为 Hypersil C18 ( 200 mm×

4. 6 mm , 5μm) (大连江申分离科学技术公司 ) ,流

动相为 4%乙腈 ,流速为 1 mL /min,检测波长为 205

nm。理论塔板数按地黄苷 D峰计算应不低于 2 000。

在此色谱条件下 ,样品分离良好 ,见图 1。

Ⅰ -地黄苷 D对照品　Ⅱ -地黄样品

Ⅰ -re rehmannioside D　Ⅱ -sam ple of root of R . glu tinosa

图 1　地黄的高效液相色谱图

Fig. 1　 HPLC chromatogram of root of R. glutinosa

2. 2　线性关系考察:精密称取地黄苷 D对照品 ,置

50 mL容量瓶中 ,以 10%乙腈溶解制成 0. 59 mg /

mL的对照品液 ,依次吸取 1, 2, 3, 4, 5 mL置 10 mL

容量瓶中 ,加 10%乙腈稀释至刻度 ,制成系列对照品

液 ,分别进样 10μL,测定峰面积 ,以峰面积为横坐

标 ,对照品含量为纵坐标进行回归 ,得回归方程为:

Y= 1. 047 7X+ 0. 127 3 , r= 0. 999 9,线性范围为

0. 59～ 2. 95μg。

2. 3　精密度试验:取对照品溶液 10μL重复进样 5

次 ,测定峰面积 RSD= 0. 6% 。

2. 4　稳定性试验: 取对照品溶液在配制后 0, 2, 4, 6, 8

h分别进样 10μL,记录峰面积值 ,结果地黄苷 D峰面积

的 RSD为 1. 8% ,表明对照品溶液在 8 h内稳定。
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2. 5　重现性试验:取同一地黄药材 5份 ,平行进行提

取测定 ,求得地黄苷 D的含量为 0. 337% , 0. 351% ,

0. 332% , 0. 341% , 0. 345% ; RSD为 1. 9%。

2. 6　加样回收率试验:准确称取已知含量的同一地

黄样品粗粉 6份 ,每份 1. 0 g ,分别加入不同浓度对

照品溶液 ,按样品溶液制备方法进行提取 ,以“ 2. 1

色谱条件”进行测定 ,测得地黄苷 D的加样回收率

为 100. 6% , RSD= 2. 1% 。

2. 7　样品的测定:将地黄药材粉碎过二号筛 ,精密称

取 1. 0 g ,置圆底烧瓶中 ,加 100 mL80%甲醇 ,水浴加

热回流 2 h,放冷 ,过滤定容于 100 mL量瓶 ,取 10

m L,挥干 ,加 10%乙腈定容于 50 mL,以微孔滤膜过

滤 ,滤液作为供试品溶液 ,进样 20μL,测得地黄苷 D

的峰面积 ,按外标一点法计算含量 ,结果见表 1。
　　　　表 1　不同产地地黄中地黄苷 D的含量 %

Table 1　 Rehmannioside D in R . glutinosa

f rom dif ferent areas %

编号 产　地 级　别 地黄苷 D

　 1 山东嘉祥县 一级品 0. 387

2 山东嘉祥县 三级品 0. 193

3 山东济宁市效 一级品 0. 344

4 山东济宁市效 二级品 0. 230

5 山西襄汾县 二级品 0. 154

6 山西襄汾县 三级品 0. 149

7 山西曲沃县 一级品 0. 345

8 山西曲沃县 二级品 0. 342

9 河南温县 二级品 0. 200

10 河南温县 三级品 0. 185

11 河南武陟县 一级品 0. 333

12 河南武陟县 三级品 0. 137

13 河南博爱县 一级品 0. 691

14 河南博爱县 二级品 0. 547

15 陕西渭南 一级品 0. 396

16 陕西渭南 二级品 0. 230

　　由上述含量测定结果可见 ,地黄药材中地黄苷

D的含量为 0. 137% ～ 0. 691% 。建议地黄药材中地

黄苷 D的含量应不低于 0. 15% 。

3　讨论

3. 1　在样品提取条件的筛选试验中 ,曾分别采用

水、 20%甲醇、 50%甲醇、 80%甲醇、甲醇、 20%乙醇、

50%乙醇、 80%乙醇、乙醇回流提取 ,提取液过滤 ,定

容 ,作为供试品溶液。进样 10μL测定地黄苷 D的

峰面积 ,结果表明 80%甲醇回流提取 2 h ,地黄苷 D

的提取率较高、杂质较少 ,故采用本法制备样品供试

品液。另外选 1%～ 6%的甲醇或乙腈作为流动相 ,

结果表明 ,流动相以 4%乙腈水可获得较好的分离。

3. 2　地黄药材由于其产地及品质的不同 ,其地黄苷

D含量有显著差别。从 8个不同产地的 16份完整药

材样品中地黄苷 D的含量测定结果显示 ,以道地优

级药材地黄苷 D的含量较高 ,质次三级药材含量较

低。为控制地黄药材的质量 ,建议地黄优级药材中地

黄苷 D的含量应不低于 015%。
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HPLC法测定马先蒿属三种药用植物中桃叶珊瑚苷的含量

李发荣 1, 2 ,杨建雄 2 ,田先华 2 

( 1. 西安交通大学电信学院 ,陕西 西安　 710049; 2. 陕西师范大学生命科学学院 ,陕西 西安　 710062)

摘　要:目的　建立马先蒿属 3种植物中桃叶珊瑚苷的测定方法。方法　药材用乙醚脱脂后 ,甲醇提取 , V arian C18

柱 ;流动相:甲醇 -水 ( 15∶ 85) ;检测波长: 204 nm;流速: 0. 5 m L /min。结果　桃叶珊瑚苷在太白参、扭盔马先蒿、短
茎马先蒿中的含量分别为 0. 90% , 1. 94% , 0. 95% ;回收率分别为 102. 3% , 98. 2% , 97. 6%。结论　马先蒿属植物具

有较好的药用开发前景 ,并为其质量评价提供参考。

关键词: 马先蒿属 ;桃叶珊瑚苷 ; HPLC
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