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HPLC法测定雷公藤及其片剂中雷公藤对醌B

贺江萍1，王文燕2，高文远3，张彦文1，张庆伟1，周 雯1，段宏泉”
(1．天津医科大学药学院，天津300070；2．天津药物研究院，天津3001 93；3．天津大学药学院，天津300072)

摘要：目的建立雷公藤及其片剂中雷公藤对醌B测定的HPLC法。方法采用外标法。H-Q siLKYA—C．。(250

mm×4．6 mm，5 vm)色谱柱为固定相，甲醇一1％冰醋酸水溶液(66：34)为流动相．检测波长为254 nm，体积流量

为1．0mL／min。结果线性范围为6．62--105．9tLg／mL(r一0．999 9)，湖南产雷公藤平均回收率为97．78％，RSD

为1．09％(n一9)，昆明山海棠片平均回收率为99．83％，RSD为1．76蹦("一9)。结论本方法准确、灵敏，可作为

雷公藤类药材及其片剂中雷公藤对醌B的定量分析方法。
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Quantitative determination of triptoquinone B in Radix Folium Seu Flos

Tripterygii Wilfordii and its tablets by HPLC
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Abstract：Objective To establish an HPLC method for determination of triptoquinone B in Radix

Folium Seu，缸F Tripterygli Wilfordii(RFFTW)and its tablets．Methods An externa】method witb HiQ

siL KYA—C18(250 mm×4．6 mm，5 gm)column as fixed phase and methanol 1％acetic acid solution

(66；34)as mobile phase was adopted．The detective wave length was 254 nm and the flow rate was 1．0

mL／min，Results The linearity range was 6．62—105．9／*g／mL(r一0．999 9)，the average recovery of T．

wilfordii{rom Hunan Province was 97．78％，RSD was 1．09％白一9)+and the average recovery of tablet

of T．hypoglaucum was 99．83％，RSD wss 1．76％(n一9)．Conelusion The method ls accurate and

sensitive．It is adoptable for quantitative analysis of triptoquinone B in RFFTW and its tablets．

Key words：Radix Folium Seu肌∞Tripterygii Wilfordii(RFFTW)；Tripterygium wilfordii

preparations；triptoquinone B；HPLC

雷公藤Tripterygium wilfordii Hook f．系卫

矛科雷公藤属植物，同属植物还包括昆明山海棠7。

hypoglaucum Hutch．、东北雷公藤T．regelii

Sprague et Takeda等。雷公藤早期用作杀虫剂及治

疗类风湿性关节炎和某些皮肤病，现临床广泛应用

于多种免疫系统异常而致的疾病，如治疗类风湿性

关节炎、器官移植、肾脏疾病等，其疗效显著“”]。雷

公藤有效成分研究表明雷公藤对醌B是其主要有

效成分之一，具有抗炎、抗免疫作用“]。为了提高并

完善雷公藤制剂的质量控制标准，本实验建立了雷

公藤对醌B的高效液相色谱测定法，通过对药材和

片荆的分析表明，可以把雷公藤中有效成分雷公藤

对醌B作为质量控制指标之～。

1仪器与试药

岛津Lc一10AD高效液相色谱仪，sPD一10A

可变波长紫外检测器，C—R6A色谱数据处理机。

雷公藤对醌B对照品为本实验室自制，经制备

HPLC纯化，质量分数为loo％(面积归一法测得)。

HPLC流动相中甲醇为色谱纯，冰醋酸为分析纯，水

为超纯水。药材经天津大学药学院离文远教授鉴定。

2方法与结果

2．1色谱条件：H．Q siI．KYA—C。8柱(250 mmX4．6

mm，5 pm)色谱柱；流动相：甲醇一1％冰醋酸水溶液

(66 l 34)；检测波长：254 nm；体积流量：1．0 mL／

min。色谱图见图1。

2+2对照品溶液的制备：精密称取对照品约3 mg
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*一雷公藤对醌B

*一triptoquinone B

图1雷公藤对醌B对照品(A)、江西产雷公藤(B)

和霄公藤多苷片(c)的HPLC色谱圈

Fig．1 HPLC Chromatograms of triptoquinone B

reference substance(A)·T．wilfordii from

Jiangxi Province(B)t and Leigongteng

Duogan Tablets(C)

置25 mI，量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，

作为对照品溶液。

2．3供试品溶液的制备

2．3．1雷公藤药材供试品溶液的制备：取10 g药

材，精密称定，置索氏提取器中，加入甲醇150 mL，

同流提取4．5 h，浓缩至于。3倍量硅藻土拌样，挥尽

溶剂，氯仿超声提取3次，每次50 mL，每次30 rain，

静置后，滤取上清液，浓缩至干。加0．4 g硅胶拌样，

于法七样，5．0 g硅胶装柱(1 2 cm×1．5 cm)，先以

50 rnL正己烷一醋酸乙酯(9：1)洗脱，弃去，再以正

己烷一醋酸乙酯(1：1)100 mL洗脱，回收溶剂，浓

缩至干。残渣用甲醇溶解，移人5 mL量瓶中，稀释

至刻度，摇匀，即得。

2．3．2雷公藤片剂供试品溶液的制备：取片剂10

片，压碎，以氯仿超声提取3次，每次50 mL，每次

30min，静置，滤取上清液，浓缩至干。加0．4 g硅胶

拌样，于法上样，5．0 g硅胶装柱(12 cm×1．5 cm)，

先以50 mL正己烷一醋酸乙酯(9：1)洗脱，弃去，再

以正己烷一醋酸乙酯(1：1)100 mL洗脱，回收溶

剂，浓缩至干。。残渣用甲醇溶解，移入10 mL量瓶

中，稀释至刻度，摇匀，即得。

2．4线性关系考察：精密吸取雷公藤对醌B对照

品溶液0．5、l、2、4、6、8 mL于10 mL量瓶中，用甲

醇稀释至刻度，摇匀，分别吸取20“L进行测定。以

峰面积为纵坐标，质量浓度为横坐标做图，得雷公藤

对醌B的回归方程为Y一3．107×105X+31．43，

r一0．999 9，线性范围为6．62～105．9 gg／ml，。

2．5精密度试验：取52．96 R-g／mI。雷公藤对醌B

对照品溶液，连续重复进样6次，测定雷公藤对醌B

峰面积计算得其RSD为0．60％。

2．6重现性试验：取同一江西瑞昌产雷公藤6份，

制备供试品溶液，同法测定，测得雷公藤对醌B平

均质量分数为1．76×10一，RSD为1．23％。

取同一昆明山海棠片6份，制备供试品溶液，同

法测定，测得雷公藤对醌B平均质量分数为23．07

f喟／片，RSD为0．93％。

2．7稳定性试验：吸取同一江西瑞昌产雷公藤药材

供试溶液20”I。，分别于0、2、4、8、12、24 h进行测

定，测得雷公藤对醌B质量分数的平均值为1．79×

10一，RSD为0．43％。结果表明样品溶液在24 h内

稳定。

2．8回收率试验：取江西瑞昌产雷公藤约9．0 g(含

雷公藤对醌B约160／zg)，分别按低、中、高3个水

平精密加入雷公藤对醌B对照品105．9、158．9、

211．8 pg，制备供试品溶液，测定雷公藤对醌B的峰

面积，计算其平均回收率为97．78％，RSD为

1．09％。

取云南植物药业公司的昆明山海棠片约2．4 g

(含雷公藤对醌B约138 g-g)，分别按低、中、高3个

不同水平精密加入雷公藤对醌B对照品68．85、

137．7、206．5 P-g，制备供试品溶液，测得雷公藤对醌

B的峰面积，计算其平均回收率为99．83％，RSD为

1．76％。

2．9样品测定：将药材及片剂供试品溶液分别进行

测定，进样量20 ttgL，测定结果见表1。

表1 雷公藤药材殛其片剂中雷公藤对醒B的测定(n一3)

Table 1 Determination of triptoquinone B

in RFFTW and jts tablets(H一3)

3讨论

3．1经实验证明，在前处理过程中曾采用氯仿一甲

醇(98：2)为流动相过硅胶柱，但色潜图显示杂质较

多，无法基线分离。而先采用正己烷一醋酸乙酯(9：

1)过硅胶柱除去部分杂质，再采用正己烷一醋酸乙酯

(1：1)为流动相进行处理，结果杂质较少，可以基线

分离，效果满意。

3．2雷公藤制剂应用多年，对各种自身免疫性疾病

疗效显著，但由于无有效质量控制手段，致使疗效和

毒性不稳定，临床常有不良反应发生，甚至有中毒死
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亡的病历发生o]。在此次分析中，不同厂家雷公藤制

剂中雷公藤对醌B差异很大，说明质量控制的不规

范是其疗效不稳定的原因之一。另外，东北雷公藤饮

片中雷公藤对醌B质量分数很低(小于百万分之

一)，然而广东和平药业有限公司t产的昆明山海棠

片中雷公藤对醌B质量分数却达到76．75“g／片，

因此在制剂选择原药材上应固定雷公藤原药材的品

种来源、产地和采收季节。
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乳腺丸中阿魏酸在兔体内的药动学研究
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摘要：目的研究乳腺丸中阿魏酸在兔体内的药动学特性。方法采用高教液相色谱法测定阿魏酸的血药浓度。

以香豆素为内标．甲醇醋酸一水(38．0：0．5：61．5)为流动相，ODS Hypersil C。。柱(150lnnl×4．6 mm，5 tma)为分

析柱，检测波长为320 nm。结果 阿魏酸在1 2．5～1 600．0 pg儿呈线性，血浆最低检测质量浓度为8 25 tcg／I。，低、

中、高3种质量浓度平均回收宰分别为96 17％、99，80％、100．23％，日内及日间RSD均<6蹦，5只兔单次嘱乳腺

丸后药时曲线符合一室模型，药动学参数分别为AUCo；(855．29土100．78)pg／(L·h)。AUC札(1 051．99土

125 86j／tg／(L·h)～C。一(952．71±119．04)pg／(L·h)⋯t，=(o．5±0．00)hⅧt 2一(1．61=0．21)h．K。一

(o．1 6±0．03)／h。结论本方法准确、重现性好，适用于乳腺丸中阿魏酸血药浓度测定及药动学研究。

关键词：乳腺丸；阿魏酸；药动学；高效液相色谱

中图分类号：R285．6l；R286 02 文献标识码：B 文章编号：0253—2670(2006)04—0527一04

Pharmacokinetic study of ferulic acid in Ruxian PilI i11 rabbits in vivo

L1U Yan juan．DU Zhi—min．WANG Zhen
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Abstract：Objective To study the pharmacokinetics of ferulie acid in rabbits in vivo after ig

administering Ruxian Pill．Methods The concentrations of ferulic acid 1n plasma were determined by

HPLC．Taking coumarin as internaI standard，a mixture of methanol acetic acid water(38．0：0．5：61．5)

was used as the mobile phase，and UV detection was performed at 320 nm．The analytical column was

ODS Hypersii Ci8(150 mlTl×4．6 mnl，5“m)．Results The calibration curve was linear over the range ot

12．5—1 600．0 Pg／L and the measurable limit of plasma detection was 6．25 t‘g／I．．The recovery was

96．1 7％，99．80％，100．23％．The RSD of the intra—day and the inter—days was 1ess than 6％．The plasma

concentration—rime curve was consistent with one comparment model．The pharrnacokinetic paramerers

were as follows：AUC⋯h(855．29±100．78)．g／(L·h)，AUCo一(1 051．99±125．96)t,g／(I。·h)，(?。。。。=

(952．71±11 9．04)pg／(L·h)，f。。一(0．5士0．00)h，t1，2一(1．6l±0．21)h，K。一(0．46土O．05)／h．

Conclusion 1、he method is accurate and precise with better reproducibility，which can be used for the

determination of plasma level of ferulic acid and the study of its pharmacokineties for Ruxian Pill．

Key words：Ruxian Pill；ferulic acid；pharmacokinetics；HPI。C
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