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HPLC法测定番泻豆荚中番泻苷A和番泻苷B
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番泻苛A和B是番泻叶Cassia angustifolia

Vahl的主要有效成分。番泻叶具有泻下作用，疗效

显著，应用方便，但目前临床上所用的番泻叶多为进

口，国内产量少，如何扩大药源，寻找新的药用部位

成为目前研究的一个重要任务。以往对番泻药材的

研究多集中于对番泻叶的研究，据了解，在番泻药材

的原产地之一印度，番泻叶和番泻豆荚是同时入药

的。目前国内外文献中均未见采用HPLC法测定番

泻豆荚中番泻苷A和B的研究报道。本实验建立了

采用HPLC法测定番泻豆荚中番泻苷A和B的方

法，证实了豆荚中含有与叶相同的泻下有效成分番

泻曹A和B，且豆荚中二者的量均高于叶。本研究

对拓展番泻药材新的药用部位，扩大药源提供了一

定的实验依据。

l材料

本实验收集到的番泻豆荚均为印度进口。

日本岛津LC一2010A高效液相色谱仪f

Mettler AE 260万分之一电子天平(梅特勒一托利

多仪器上海有限公司)及Mettler Toledo AG 135

十万分之一电子天平(梅特勒一托利多仪器上海有

限公司)；乙腈为色谱纯，冰醋酸、醋酸铺为分析纯，

水为去离子蒸馏水；四庚基溴化铵为色谱纯(Fluka

瑞士)；番泻苷A、B对照品由天津市药品检验所中

药室寿国香主任药师提供(经UV、IR、MS波谱分

析，所得数据与文献一致[1_]，与已知对照品番泻苷

A(日本和光纯药工业株式会社)、番泻苷B(中国

药品生物制品检定所)保留时间一致，经HPLC色

谱归一化法计算，番泻苷A、B质量分数均达

98．O％以上。

2方法与结果

2．1色谱条件：流动相为乙腈：醋酸一1 mol／L醋酸

钠缓冲液(pH 5．o)(1—10)(35：65)，该混合溶液

1 000 mL中，加入四庚基溴化铵2．45 g；检测波长：

340 ilm；柱温：40℃；体积流量；1．0 mL／min。理论

板数按番泻苷B峰计算应不低于6 500，番泻苷B峰

与相邻杂质峰的分离度应符合要求。色谱图见图1。
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圈1番泻营A和B对照品(I．)夏罾泻豆荚供试品(1)的

HPLC阻谱

Fig．1 IIPLC Chromtogrms of sennoside A and B

reference substance(I)and staple
of sem bean pod(I)

2．2对照品溶液制备：取经减压干燥12 h的番泻

苷A、B对照品适量，精密称定，置棕色量瓶中，加入

含0．1％碳酸氢钠的30％甲醇溶液(0．1 g

NaHC03—39％MeoH)，制成番泻曹A 0．05 rag／

mL与番泻苷B 0．1 mg／mL的混合溶液，摇匀，

即得。

2．3供试品溶液制备：取样品粗粉约0．5 g，精密

称定，置锥形瓶中·精密加入含0．1％碳酸氢钠的

30％甲醇溶液50 mL，称定质量，超声处理(功率

350 W，频率35 kHz)15 min(30～40℃)，放冷，用

提取溶剂补足减失的质量，滤过，过0．45弘m微孔

滤膜后进样分析。

2．4线性关系考察：取经减压干燥12 h的番泻苷

A和B对照品适量，精密称定，置棕色量瓶中，加人

含0．1％碳酸氢钠的30％甲醇溶液制成番泻苷A

0．096 4 mg／mL与番泻苷B 0．207 2 mg／mL的混

合溶液。分另Ⅱ精密吸取该混合液5、10、20、30、40

弘L，注人液相色谱仪，测得峰面积。以峰面积为纵坐

标，番泻苷A、B进样量(t-tg)为横坐标，进行线性回

归，求得回归方程：YB=896 611．56 X+15 066．57，

rB=1，000 0，线性范围为1．036～8．288 pg；YA=

1 003 636．88 X+5 973．79，rA=1．000 0，线性范围

为0．482 3．856 pg。
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2．5重现性试验：采用同一批号药材，按供试品制

备方法制备样品共6份，进行测定，记录色谱流出信

号。计算6份样品所得番泻苷A和B的量，结果番

泻苷A平均质量分数为9．6 mg／g，RSD一0．65％；

番泻苷B平均质量分数为15．5 mg／g，RSD一

0．61％。

2．6精密度试验：取同一份供试品溶液，连续进样

6次，记录色谱流出信号。计算6次分析所得番泻苷

A和B的量，RSD均小于0．2％。

2．7稳定性试验：取供试品适量，称取1份，从配置

完毕(O h)开始，24 h内每隔2 h进样一次，记录峰

面积值，计算番泻昔A的RSD为0．25％，番泻苷B

的RSD为0．27％，表明对照品溶液与样品溶液中

番泻苷A、B在24 h内稳定。

2．8加样回收率试验：采用同一批号药材，取药材

粗粉约0．25 g，精密称定。精密加入相当于药材中

番泻苷A和B量的对照品溶液(约相当于番泻苷

A和B分别为0．044 04、0．067 98 mg／mL的对照

品溶液50 mL)，按供试品制备方法制备样品共6

份，所得平均回收率番泻苷A为97．8％，RSD=

0．54％；番泻苷B为97．6％，RSD一0．69％。

2．9 样品测定：取6批番泻豆荚样品粗粉，各取

0．5 g，精密称定，按照测定方法测定，结果见表1。

表1 6批番泻豆荚样品测定结果锄一2)

Table 1 Determination of six batches

of senna bean pod(捍一2)

3讨论

3．1番泻苷A和B在溶液中不稳定，日光、温度和

存放时间均影响其稳定性。因此，番泻苷A和B对

照品使用前应减压干燥12 h，配成溶液时置棕色瓶

中进行实验操作。由于番泻苷类对热不稳定，实验过

程中温度不应太高，采用超声提取法，提取过程中控

制温度30"-40℃。

比较了不同超声提取时间(15、25、35、45 min)

对提取效率的影响，4种提取时间所测得的峰面积

积分值差别不大，故选择15 min提取，节省时间。还

比较了不同溶剂量(25、50、100 mL)对提取效率的

影响，在相同条件下提取，50、100 mL提取所测得的

峰面积积分值相近，故选择50 mL溶剂量提取，节

省溶剂。

3．2番泻苷A和B为二蒽酮葡萄糖苷，溶解性较

差，原文献采用0．1％碳酸氢钠溶液作为提取溶

剂。本实验在选择提取溶剂时，曾比较过0．1％碳

酸氢钠溶液、含0．1％碳酸氢钠的30％甲醇溶液、

含0．1％碳酸氢钠的30％乙腈溶液。实验中发现，

用0．1％碳酸氢钠溶液作为提取溶剂时，供试品溶

液易发霉导致量变低(特别是在夏季)。实验结果表

明，含0．1％碳酸氢钠的30％甲醇溶液提取效果

最好，提取完全，且具有抑菌防霉的作用，供试品溶

液放置72 h时峰面积积分值变化不大，适用于多批

量的样品测定。

3．3对参考文献中流动相的配制在文字上做了适

当的调整，原流动相为：乙腈一1 mol／L醋酸一醋酸钠

缓冲液(pH 5．0)(1—10)(35：65)该混合溶液

1 000 mL中，加入四庚基溴化铵2．45 g为流动相。

其中1 mol／L醋酸一醋酸钠缓冲液(pH 5．O)(1—

10)不易离解，调整为醋酸一0．1 mol／L醋酸钠缓冲

液(pH 5．0)，采用取8．203 g无水醋酸钠，加水至

100 mL，用冰醋酸调pH值到5．0，加水至1 000

mL，即得。
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