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摘 要: 目的  通过研究不同产地、品种夏枯草药材的组成差异性,为全面评价夏枯草属药材质量提供参考依据。

方法  通过 HPLC 法测定来源于 9 个产地夏枯草属 3 种药材, 夏枯草 P runella vulgar is L . , 山菠菜 P. asiatica

Nakai, 硬毛夏枯草 P. his p ida Bent 中咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素的量,并计算分析各成分间的结构比。结果

不同品种的夏枯草药材中咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素量及组成结构比存在着较大差别; 同一品种不同产地的

夏枯草药材其 4种成分量及组成结构比也存在着较大差别。其中江西产夏枯草中咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素

量均最高;安徽产夏枯草和江苏产山菠菜 4 种成分量及组成结构比较相似, 分别为 11 0B 141 7B 31 9B 11 0 和 11 0B
141 8B 41 0B 01 8。结论  由于产地、品种的不同,夏枯草属药材成分的组成存在差异性;成分间的结构比可能是夏

枯草药效差异的根本原因,可用于夏枯草属药材的质量控制。
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  夏枯草 P runella vulgari s L. 为唇形科植物,

具有清火、明目、散结、消肿之功效, 用于目赤肿痛、

目珠夜痛、头痛眩晕、瘰疬、瘿瘤等症, 收载于 2005

版5中国药典6一部[ 1]
。夏枯草属植物在全国大部分

地区均有分布, 主要有 4种及 3变种 [ 2] ,市场上有多

种夏枯草属药材流通。研究表明, 不同品种、不同产

地夏枯草属药材药效不尽相同。咖啡酸、迷迭香酸、

芦丁、槲皮素为夏枯草属药材中重要的酚酸黄酮类

成分[ 3-4] ,具有多种药理活性[ 5] 。因此, 本研究采用

HPLC 法比较市场上流通的9个产地夏枯草属 3种

药材夏枯草 Pr unel la v ulgar i s L. , 山菠菜 P . asi-

atica Nakai,硬毛夏枯草 P . hisp ida Bentham 中咖

啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素的量及组成结构,评价

产地及品种因素对夏枯草属药材质量的影响, 为更

好探讨夏枯草药效物质基础提供依据[ 6]。

1  仪器与试药

  Agilent 1200型高效液相色谱仪:包括 DAD 检

测器,四元泵; BP ) 211D 分析电子天平 (德国 Sar-

tor ius 公司,十万分之一)。甲醇、冰醋酸 ( T EDIA,

色谱纯)。咖啡酸对照品,芦丁对照品, 槲皮素对照

品均购自中国药品生物制品检定所,迷迭香酸对照

品购自上海顺勃生物工程技术有限公司 (批号

080420,质量分数\98% )。

  夏枯草属药材购买于药材市场,经南京中医药

大学吴德康教授鉴定, 分别为四川产硬毛夏枯草

P runella hi sp ida Bentham ,江西、广西、湖北、安徽、

贵州产夏枯草 P . vulgar i s L. , 江苏、河南、浙江产

山菠菜 P . asiati ca Nakai。

2  方法与结果

21 1  色谱条件: 色谱柱为 A llt ima C18 ( 250 mm @

4. 6 mm, 5 Lm) ,检测波长 350 nm, 柱温 30 e , 进

样量 20 LL。流动相为甲醇 ( A)-01 1% 冰醋酸梯度
洗脱 ( 0 ~ 10 min, 25% ~ 40% A; 10 ~ 60 min,

40%~ 60% A; 60~ 70 min, 60% ~ 60% A)。分析

时间 70 min。体积流量 1 mL/ m in。

21 2  溶液制备

21 21 1  对照品溶液的配制:分别精密称取恒重的对

照品咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素适量, 加 60%

乙醇溶液分别制成浓度为咖啡酸 771 28 Lg/ mL、迷

失香酸 841 96 Lg/ mL、芦丁 2381 00 Lg/ mL、槲皮素

301 60 Lg / mL 的溶液。另各取 1 mL 配成混合对照

品溶液。

21 21 2  样品溶液的制备: 取夏枯草属药材 01 5 g,

分别用 50 mL 60% 乙醇提取 ( 2 次, 2 h/次) ,溶液

回收酒精, 浓缩液于水浴挥干,加 60% 乙醇定容至

10 mL, 制成供试品溶液。样品离心 ( 14 000 r/

m in, 15 m in) ,进样分析。

21 3  系统适用性试验: 分别取混合对照品溶液、样
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品溶液按上述色谱条件实验, 对供试品峰和对照品

峰的系统适应性参数进行考察, 咖啡酸、迷迭香酸、

芦丁、槲皮素的理论塔板数分别为 18 221, 31 009,

9 465, 59 469。色谱图见图 1。

1-咖啡酸  2-迷迭香酸  3-芦丁  4-槲皮素

1-caf feic acid  2-r osmarinic acid  3-rut in  4-quercetin

图 1  对照品( A)和夏枯草药材( B) HPLC色谱图

Fig. 1 HPLCChromatograms of ref erence substances (A)

and Spica Prunellae (B)

21 4  线性关系考察: 取浓度分别为 761 8、381 4、
191 2、91 6、41 8、21 4 Lg / mL 咖啡酸对照品溶液;

851 0、421 5、211 3、101 6、51 3、21 7 Lg / mL 迷迷香酸
对照品溶液; 2381 0、1191 0、591 5、291 8、141 9、71 5
Lg/ mL 芦丁对照品溶液; 301 6、151 3、71 7、31 8、11 9、
11 0 Lg/ mL 槲皮素对照品溶液, 分别进样 20 LL, 按

色谱条件测定峰面积。以峰面积为纵坐标, 以进样

浓度为横坐标进行线性回归, 咖啡酸、迷迭香酸、芦

丁、槲皮素的线性回归方程分别为 Y= 34 862 X +

01 79, r= 01 999 8; Y= 23 570 X - 01 12, r= 01 999 5;

Y= 4 690 X + 11 63, r= 01 999 9; Y = 24 347 X +

01 53, r= 01 999 8; 线性范围分别为 21 4~ 761 8 Lg/
mL, 21 7~ 851 0 Lg / mL, 71 5~ 2381 0 Lg/ mL, 11 0~
301 6 Lg/ mL。4 种成分分别在其线性范围内线性

关系良好。

215  精密度试验:取同一样品溶液 (安徽产地) , 连

续进样 6次, 记录峰面积,计算咖啡酸、迷迭香酸、芦

丁、槲皮素峰面积的 RSD 值分别为 11 13%, 01 22%,

1115% ,1113%。结果表明,仪器精密度良好。

21 6  重现性试验: 精密称定同一批样品 (安徽产

地) , 按供试品溶液制备方法分别制备 6份供试品溶

液,按上述色谱条件测定咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲

皮素峰面积, 计算其质量分数的 RSD 值分别为

21 18%, 11 62% , 11 60% , 11 73%, 结果表明, 重现性

良好。

21 7  稳定性试验:取同一夏枯草样品溶液 (安徽产

地) , 分别于 0、2、4、8、12、24 h 进样测定, 考察其稳

定性。记录峰面积, 计算咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲

皮素峰面积的 RSD 值分别为 11 34%、01 44%、
11 13%、01 61%。结果表明, 供试品溶液在 24 h 内

稳定。

21 8  加样回收率: 称取已知咖啡酸、迷迭香酸、芦

丁、槲皮素量的夏枯草药材 6 份, 每份约 01 5 g, 分

别加入咖啡酸 ( 91 6 Lg/ mL) 41 4 mL、迷迭香酸

( 851 0 Lg/ mL) 71 8 mL、芦丁 ( 1191 0 Lg / mL) 11 5
mL、槲皮素 ( 301 6 Lg/ mL) 1. 4 mL,按供试品溶液

制备方法制备,得供试品溶液。按上述色谱条件进

样分析,计算咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素的回收

率分别为 991 0% ( RSD= 11 2%) , 991 0% ( RSD=

0. 1%) , 971 8% ( RSD = 01 8% ) ; 1011 2 ( RSD =

21 3%)。

21 9  样品测定: 取不同产地、不同品种夏枯草属药

材,按 21 21 2项下方法制备供试品溶液,按 21 1项下
色谱条件测定咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素的质

量分数。结果见表 1。

表 1  夏枯草属药材中 4 种成分的量及结构比 ( n= 3)

Table 1 Content and ratio of four components

in species of Prunella L. ( n= 3)

产地 药材品种
质量分数/ ( mg # mL- 1)

咖啡酸 迷迭香酸 芦丁 槲皮素
结构比

江西 夏枯草 01 15 21 31 21 12 01 52 11 0B 151 4B 141 1B 31 5

广西 夏枯草 01 12 11 61 01 96 01 18 11 0B 131 4B 81 0B 11 5

安徽 夏枯草 01 09 11 32 01 35 01 09 11 0B 141 7B 31 9B 11 0

贵州 夏枯草 01 05 01 35 01 23 01 07 11 0B 71 0B 41 6B 11 4

湖北 夏枯草 01 04 01 17 01 00 01 05 11 0B 41 3B 01 0B 11 3

河南 山菠菜 01 14 11 19 01 81 01 08 11 0B 81 5B 51 8B 01 6

江苏 山菠菜 01 09 11 33 01 36 01 07 11 0B 141 8B 41 0B 01 8

浙江 山菠菜 01 06 01 90 01 22 01 09 11 0B 151 0B 31 7B 11 5

四川 硬毛夏枯草 01 11 11 08 01 49 01 15 11 0B 91 8B 41 5B 11 4

3  讨论

31 1  从表 1可以看出,夏枯草药材中,江西樟树、广

西南宁、安徽亳州、贵州贵阳、湖北随州 5 个产地的

4种成的量各不相同:其中江西樟树的 4种成分量

均最高,湖北随州 4种成分量均最低,且各产地中此

咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素 4种成分内在的结

构比(成分间量的比)均有很大差别:分别为 11 0 B

151 4B 141 1 B 31 5, 11 0 B 131 4 B 81 0 B 11 5, 11 0 B

141 7B 31 9B 11 0, 11 0B 71 0 B41 6B11 4, 11 0B41 3B

01 0B11 3。山菠菜药材中, 咖啡酸、芦丁为河南桐柏

最高,迷迭香酸为江苏南京最高,槲皮素为浙江温州

最高;浙江温州产的咖啡酸、迷迭香酸和芦丁量最

低,江苏南京产地槲皮素量最低。3 个产地的山菠

菜结构比也存在着很大的差异。此结果说明同一品

种夏枯草药材因产地不同其酚酸黄酮类成分量及结
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构比均具有较大差异。

31 2  夏枯草、山菠菜、硬毛夏枯草 3个不同品种的

夏枯草药材中咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素 4 种

成分的量及组分结构比均存在较大差异。其中安徽

夏枯草和江苏山菠菜 4种成分的量及组成结构比较

相似, 分别为 11 0 B 141 7 B 31 9 B 11 0 和 11 0 B

141 8 B41 0 B01 8。推测原因可能是江苏、安徽两产
地地域相近,生长环境相似。本实验结果说明不同

产地、不同品种夏枯草药材中的咖啡酸、迷迭香酸、

芦丁、槲皮素成分量及组成结构比存在着较大差异。

31 3  在分析的九产地夏枯草药材中,江西夏枯草中

咖啡酸、迷迭香酸、芦丁、槲皮素成分量均最高,但在

对 A549 和 SPC-A-1 细胞的药效评价中,其 IC50分

别为 581 43 和 521 91 Lg / mL [ 7] , 按照南美抗肿瘤药

物研发办公室制定的植物提取物细胞筛选实验

IC50 [ 50 Lg 提取物/ mL 认为有效的标准[ 8] , 对肺

癌细胞的抑制效果并不明显。而安徽夏枯草和江苏

山菠菜此 4类成分量均较低,但 4类成分间的结构

比相似, 在对 A549 和 SPC-A-1 细胞的药效评价

中,均表现出了很强的肺癌细胞抑制活性。结合各

产地夏枯草属药材的药效分析 [ 7] , 单纯的某一类或

某几类成分的量较高并不一定具有更好的疗效, 即

量高低与疗效强弱并无明确的相关性, 而成分间的

结构比(各成分量比例)与药效具有密切相关性。这

表明这种组分结构比的差异可能是造成夏枯草药材

药效差异的根本原因。为保证临床疗效,夏枯草属药

材的质量应从成分量和结构比两方面进行严格控制。
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HPLC法同时测定救必应药材中紫丁香苷和长梗冬青苷

毕福钧
1
,钟顺好

2
, 陈  蔼3

, 顾利红
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( 11 广州市药品检验所,广东 广州  510160; 21 天祥(广州)技术服务有限公司, 广东 广州  510730;

31 广东药学院,广东 广州  510006)

摘  要:目的  建立 H PLC 同时测定救必应药材中紫丁香苷 ( sy ring in) 和长梗冬青苷 ( pedunculo side) 的方法。

方法  采用 Dikma C18色谱柱 ( 200 mm @ 4. 6 mm, 5 Lm) ; 乙腈-水 ( 10B 90) 为流动相, 梯度洗脱, 体积流量 11 0
mL / min,检测波长 210 nm。结果  紫丁香苷线性范围为 01 198 0~ 31 465 0 Lg , r= 01 999 9 ( n= 8) ,平均回收率为

971 1% ( n= 6) , RSD 为 11 9% ; 长梗冬青苷线性范围为 01 539 8~ 91 446 5 Lg, r= 01 999 9 ( n= 8) , 平均回收率为

991 2% ( n= 6) , RSD 为 11 6%。结论  本法操作简便、准确,具有良好的重现性, 为救必应药材的合理利用与质量

控制奠定基础。

关键词:救必应; 紫丁香苷; 长梗冬青苷; 高效液相色谱
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  救必应为冬青科植物铁冬青 I l ex rotunda

Thunb. 的干燥树皮, 5中国药典61977 年版一部曾

经有过收载,目前收载于5广东省中药材标准6第一

册。救必应具有清热解毒、凉血止血、行气止痛等功

效,用于治疗癍痧发热, 感冒发热,乳娥, 脘腹胀痛,

腹泻,痢疾;外用治烧烫伤[ 1]。据文献报道, 救必应

药材中含黄酮、酚类、木脂素和皂苷等化合物[ 2] , 其

中紫丁香苷和长梗冬青苷是主要的有效成分
[ 3-4]

,因

此,本实验采用 HPLC 法同时测定救必应药材中紫

丁香苷和长梗冬青苷的量, 该方法简便, 分离效果
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