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不需衍生、直接测定的高效液相色谱一示差折光检测分

析方法，该方法简便、快速，可用于桑叶、桑枝、桑白皮

及其相关保健食品中1一脱氧野尻霉素的测定。
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不同产地防风中4种色原酮成分}匕较研究

刘双利，张春红，张连学。

(吉林农业大学中药材学院，吉林长春130118)

防风为伞形科植物防风Saposhnicovia

divaricata(Turez．)Schisck．未抽花茎植株的干燥

根，主产于东北地区和华北地区。防风始载于《神农

本草经》，列为上品，辛、甘、温，归膀胱、肝、脾经，解

表祛风、渗湿、止痉，主要用于感冒头痛、风湿痹痛、

风疹瘙痒、破伤风等[1]。现代药理研究表明防风色原

酮类成分具有解热、镇痛、镇静、抗炎、抗肿瘤、抗血

小板聚集等多种功效[2,33，用于治疗脑震荡、d,JL呼

吸道感染、过敏性皮炎、面神经炎、牙痛等n]。《中国

药典>>2005年版防风项下规定了防风中升麻苷和5一

。一甲基维斯阿米醇苷两种色原酮总量不得低于

0．24％，在质量评价体系中也主要以两种色原酮成

分的量为评价指标，而对升麻素和亥茅酚苷二者没

有规定量的限度。为此笔者对所采集的不同产地防

风样品中4种色原酮的量进行测定分析，为其质量

控制提供有效的检测方法，从而为评价不同产地防

风品质提供科学依据。

1仪器与试药

LC--10ATvp高效液相色谱仪；SPD一10Avp

紫外检测器；N2000双通道色谱工作站(浙江大学智

达信息工程有限公司)；LD5—2A离心机(北京医用

离心机厂)；KQ一250B型超声波清洗器(昆山市超

声仪器有限公司)。升麻苷和5—0一甲基维斯阿米醇

苷对照品(中国药品生物制品检定所，供定量测定

用，批号分别为1522、1523)，升麻素和亥茅酚苷对

照品(中国中医研究院中药研究所，质量分数均大于

98％)；甲醇(Fisher公司)为色谱纯，水为重蒸水，其

余试剂均为分析纯。防风药材来源见表1，样品均经

本院张连学教授鉴定为正品。

2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱：SHIM—PACK VP—ODS柱

(200 mm×4．6 ITlm，5肛m)；流动相为甲醇(A)一水

(B)梯度洗脱程序：0～20 rain A由30％～45％，

20～25 min A由45％～60％，25～50 min A由

60％～90％；体积流量1 mL／min；波长254 rim；进

样量20。ttL；柱温40。C[5]。在此色谱条件下，4种色

原酮混合对照品储备液和防风药材色谱分离结果见

图1，可见防风药材中4种色原酮得到了基线分离。

2．2 混合对照品溶液的配制：精密称量升麻素苷

3．4 mg，5—0一甲基维斯阿米醇苷4．4 mg，升麻素

4．4 mg，亥茅酚苷4．2 mg置于10 mL量瓶中，加甲

醇至刻度线，摇匀备用。分别精密量取0．2、0．4、

0．8、1．6、3．2 mL定容于5 mL量瓶中。

2．3供试品溶液的制备：精密称取防风药材粗粉

0．5 g，置于15 mL离心管中，精密加入甲醇10 mL，

浸泡过夜。超声提取30 min，4 500 r／min离心15
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图1对照品(A)和样品(B)色谱图

Fig．1 HPLC Chromatogram of reference

substances(A)and sample(B)

min，取上清液过0．45弘m微孔滤膜，滤液即为供试

品溶液。

2．4线性关系的考察：精密依次吸取混合对照品溶

液5个不同质量浓度进行HPLC分析，在上述色谱

条件下检测峰面积，同一质量浓度连续测3次，以对

照品溶液质量浓度为横坐标(x)，平均峰面积为纵

坐标(y)绘制标准曲线，分别得回归方程升麻苷：

Y=一46 979．84+43 584 584．20 X，，．=0．999 9；

升麻素：Y一14 731．63+70 989 048．59 X，r=

0．999 9；5—0一甲基维斯阿米醇苷：Y=30 942．10+

48 949 726．59 X，，．=0．999 9；亥茅酚苷：Y=

256 777．93+59 689 971．49 X，r一0．999 1。线性范

围分别为0．013 6～0．217 6、0．017 6～0．281 6、

计算各质量分数，结果升麻苷、5一。一甲基维斯阿米醇

苷、升麻素及亥茅酚苷的RSD值分别为1．48％、

2．94％、2．12％、3．15％。

2．6 稳定性试验：精密吸取混合对照品溶液20

弘L，分别在0、3、6、9、12 h进行分析，分别计算所含

升麻苷、5—0一甲基维斯阿米醇苷、升麻素及亥茅酚苷

的量，RSD值分别为2．47％、3．24％、2．12％、

1．95％。表明12 h内4个对照品稳定性良好。

2．7重现性试验：精密称取同批样品5份，按上述

操作方法制备供试晶溶液，精密吸取供试品溶液，按

色谱条件检验5次，每次进样20风。计算4种色原
酮峰面积积分的RSD分别为1．30％、2．14％、

1．97％、3．02％。

2．8 回收率试验：取已测定量的供试品5份，每份

0．5 g，分别加入定量的升麻苷、5—0一甲基维斯阿米

醇苷、升麻素及亥茅酚苷对照晶，按上述色谱条件测

定3次，计算回收率，结果升麻苷平均回收率为

100．53％，RSD为2．11％(，z=3)；5一O一甲基维斯阿

米醇苷平均回收率为100．19％，RSD为2．65％

(行=3)；升麻素平均回收率为101．6％，RSD为

1．26％(咒=3)；亥茅酚苷平均回收率为97．95％，

RSD为2．51％(竹一3)。

2．9样品测定：精密称取不同来源的11份防风药

材粗粉0．5 g，精密加入甲醇10 mL，按上述供试品

0．017 6～o．281 6、0．016 8～o．0268 8 mg／mL。 溶液制备，进样量20弘L，测定色谱峰峰面积，根据

2．5精密度试验：精密吸取混合对照品溶液20 ttL， 标准曲线计算其量，结果见表1。4种色原酮成分的

按色谱条件检验5次，记录4种色原酮的峰面积， 相关性分析见表2。

表1样品来源及其测定结果(弗一3)

Table 1 Origin and determination of samples(厅一3)

序号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

样品产地 升麻苷／％ 5一D_甲基维斯阿米醇苷／％ 升麻素／％ 亥茅酚苷／％ 总量／％

辽宁新宾

辽宁新宾

黑龙江王冈

河北安国

乌兰浩特

吉林农业大学

吉林长岭

吉林安图

山西侯马

甘肃陇西

安徽毫州

编号1为野生品}相同字母间样品量差异不显著，不同字母同样品量差异蛀著(P<o．05)

No 1 is uncultivated species I There are no noticeable difference among quantity of same numbers，there are noticeable difference among

quantity of different numbers(P<O．05)

3讨论 研究通过超声波提取进行前处理，经试验表明30

3．1色谱条件的优化：《中国药典>>2005年版规定防 min提取完全，且建立的HPLC法适合4种色原酮

风项下，采用回流法进行前处理，操作较为繁琐，本 成分的定量分析，方法简单可靠。
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裹2样品中4种色原酮量的相关性分析

Table 2 Analysis of relativity for four

chromones in samples

升麻苷 5斯-0阿-鬈莩 二者之和 升麻素亥茅酚苷

5一口甲基维斯一0．025 9

阿米醇苷

二者之和0．772 4’’0．614 9。

升麻素0．Ii0 4 0．401 8

亥茅酚苷 一0．257 3 0．620 4。

总量0．645 2。0．680 3。

Ro．059=0．602’’Ro．019=0．735’’

3．2指标性成分的选择：中药所含的化学成分极其

复杂，而且在治疗疾病方面中药多个活性成分一起

具协同作用，一个成分很难代表一种单味药的功效，

因此选用尽可能多的成分来评价药材质量和确保药

材的临床效果，这4个化合物是防风中最主要的色

原酮类成分，对其进行定量分析是十分必要的。

3．3样品分析：不同产地防风的测定结果(表1)表

明，所检测的样品中升麻苷与5一。一甲基维斯阿米醇苷

总量均高于《中国药典>>2005年版规定，因此这些药材

的质量是可靠的，从升麻苷与5—0一甲基维斯阿米醇苷

且4种色原酮大致有如下规律：升麻苷>5—0一甲基维

斯阿米醇苷>升麻素>亥茅酚苷。

3．4从表2可以看出，4种单个色原酮量之间不存

在相关性；升麻苷、5一O一甲基维斯阿米醇苷和升麻素

均与4种色原酮总量达到R。。。的显著水平；升麻苷、

5一。一甲基维斯阿米醇苷之和与4种色原酮总量达到

R。。。的显著水平；升麻苷与二者之和(升麻苷与5—0一

甲基维斯阿米醇苷之和)达到R。．。，的显著水平。综上

分析，升麻苷应为防风中指标性的色原酮成分，在质

量评价中，如果只考虑4种色原酮量，则可以用升麻

苷与5—0一甲基维斯阿米醇苷之和代替4种色原酮总

量进行质量评价。

3．5 不同产地防风药材中4种色原酮成分量存在

很大的差异，这可能与各产地的气候、土壤、种植等

环境条件有关，因此有必要对防风药材的生长环境

与有效成分进行系统研究，总结出防风的最佳生长

条件，为防风规范化种植提供科学依据。
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参、黄芪、淫羊藿、山楂等17味中药组成，方中枸杞

子味甘性平质润，补而不峻且滋补肝肾明目补血养

精之效；黄芪、刺五加补气键脾；黄精补肝肾健脾气；

熟地养血滋阴以填真阴；淫羊藿补肾壮阳；山楂消食

化积使补而不滞。全方具有养心安神、补肾益气、健

脾和胃、滋阴生津，清心除烦之功效。近现代研究表

明，刺五加能够调节大脑单胺氧化酶水平，改善中枢

神经系统的功能，与党参起到镇静、催眠、抗紧张、抗

焦虑、抗抑郁的作用；茯苓、构杞子、黄芪镇静、安神，

增强机体免疫力。本观察提示，甜梦口服液通过综合

调理神经、内分泌、免疫系统功能[4]，起到改善

CABG术后患者焦虑、抑郁的作用，并对改善心血

管功能起辅助作用。
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