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紫丁香叶中丁香苦苷的 RP-HPLC法测定
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摘　要: 目的　建立紫丁香叶及其制剂的质量控制方法。 方法　采用 RP-HPLC法测定紫丁香叶中丁香苦苷的含

量。色谱柱: N ova-Pak○RC18 ( 3. 9 mm× 150 mm );流动相:甲醇 -水 ( 3∶ 7);流速: 1. 0 m L /min;检测波长: 221 nm;柱

温: 25℃。结果　紫丁香叶中丁香苦苷的含量为 1. 435 mg /g , RSD为 1. 24% (n= 3)。结论　本法灵敏度高 ,重现

性、稳定性好 ,测定迅速 ,结果准确。
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　　紫丁香叶为木樨科植物紫丁香 Syringa oblata

Lindl. 的干燥叶。由于其抑菌谱广、抑菌力强 ,具有

对抗细菌耐药性的特点 ,现已收载入黑龙江省药品

标准。活性物质基础主要为酪醇、 3, 4-二羟基苯乙

醇、对羟基肉桂酸、 3, 4-二羟基苯甲酸、丁香苦苷

等 [1 ]。 20世纪 80年代后未见紫丁香叶及其制剂的

含量测定方法的报道。本研究采用 RP-HPLC法首

次建立了丁香苦苷的含量测定方法 ,从而为紫丁香

叶及其制剂的质量控制提供科学依据。

1　仪器与试药

HPLC色谱仪: Wa ters 680-DAD系统。丁香苦

苷对照品 (自制 ,纯度 98. 8% )。 甲醇 (色谱纯 ) ,超

纯水 ,乙醇、乙酸乙酯 (均为分析纯 ) ;紫丁香叶药材

(采自哈尔滨市郊的紫丁香叶。原植物经黑龙江中医

药大学生药教研室鉴定无误 )。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件: 色谱柱: Nova-Pak
○R

C18 3. 9 mm× 150

mm;流动相: 甲醇-水 ( 3∶ 7) ;流速: 1. 0 m L /min;检

测波长 221 nm;柱温 25℃。 色谱图见图 1。

2. 2　线性关系: 精密称取减压干燥至恒重的丁香苦苷

对照品 5. 0 mg, 加甲醇使溶解 ,定容至 25 mL。 0. 45

μm微孔滤膜滤过。 分别精密吸取 2. 5, 5. 0, 10. 0,

15. 0, 20. 0μL,依次进样 ,按上述色谱条件测定峰面

积 ,以峰面积 ( Y )为纵坐标 ,丁香苦苷的进样量 ( X )为

横坐标 ,绘制标准曲线。回归方程为: Y= - 3 945. 4+

1 766 531. 4 X , r= 0. 999 5 ( 0. 5～ 4. 0μg )。

2. 3　样品溶液的制备: 取 20 g紫丁香叶粉 ( 60℃

干燥至恒重 ) ,精密称定 ,加 200 mL蒸馏水浸泡 30

min,沸水浴加热回流 2次 (每次均 200 mL, 1 h) ,

滤过 ,滤液合并 ,减压浓缩至 40 mL,调 70%醇沉静

置 24 h后离心取上清液 ,减压回收乙醇至 30 mL,

乙酸乙酯萃取 3次 ( 30, 30, 30 mL) ,合并萃取液并

回收至干 ,残渣加 50 mL甲醇溶解 ,定容至 100

mL。 0. 45μm微孔滤膜滤过 ,备用。

2. 4　样品的测定:精密吸取样品溶液 10μL进样 ,按

上述色谱条件测定峰面积 ,以外标法计算含量 ,结果
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* -丁香苦苷对照品

* -syri rgopieroside reference subs t fances

图 1　丁香苦苷对照品 (A)和紫丁香叶样品 (B)色谱图

Fig. 1 Chromatograms of syringopicroside reference

substance ( A) and sample of S . oblata leaves (B)

平均含量为 1. 435 mg /g, RSD为 1. 24% (n= 3)。

2. 5　精密度实验: 精密吸取对照品溶液 10μL,重复进

样 6次 ,丁香苦苷峰面积的积分值的 RSD为 1. 19%。

2. 6　重现性实验:按 2. 4项下测定方法对紫丁香叶

药材重复测定 5次 , RSD为 1. 98% 。

2. 7　稳定性实验: 取紫丁香叶样品溶液 ,在 0, 0. 5,

1, 4, 8, 24, 48, 72 h分别进样 20μL,记录峰面积 ,结

果 8次进样丁香苦苷的峰面积的 RSD为 2. 01% ,

表明供试品溶液在 3 d内稳定。

2. 8　加样回收率实验:取已知含量的紫丁香叶药材

约 1 g ,加入对照品适量 ( 5 mg ) ,按样品测定法测

定 ,计算回收率。结果丁香苦苷的平均回收率为

99. 6% ,RSD为 2. 04% ,n= 6。

3　讨论

3. 1　紫丁香是东北地区的观赏植物 ,在 《本草纲

目》 中无收载。但现代研究表明其抑菌谱广 (对 24

个种、型的致病菌有抑制作用 )、 抑菌力强 (药效与

青霉素、庆大霉素、痢特灵等化学抗菌药相当 ) , 且

由于是多种成分的复合作用 ,具有对抗细菌耐药性

的特点。 以其为原料生产的胶囊、片剂治疗痢疾、急

性黄疸性肝炎 [2 ] ,均收到较好疗效。为此建立药材和

制剂质量控制方法尤为重要。

3. 2　本研究尚处起步阶段 ,紫丁香叶中其他活性成

分的 HPLC分析方法正在逐步建立。

3. 3　样品溶液在制备时 ,水煎液直接进行分析杂质

干扰很大 ,难以达到基线分离 ,且对色谱柱污染较

大。水煎液依次采用 70%醇沉 ,乙酸乙酯萃取后 ,分

离效果有了明显改善 ,流动相配比经选择后选取甲

醇 -水 ( 3∶ 7) ,既可取得较短的保留时间 ,同时又可

与杂质峰分离。

3. 4　本法测定紫丁香叶中丁香苦苷的含量 ,方法灵

敏度高 ,重现性、稳定性好 ,测定迅速 ,结果准确。 从

而为紫丁香叶及其制剂的质量控制提供科学依据。
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　　血党又名矮茎朱砂根、九血管 ,系紫金牛科植物

血党 Ardisia brevicaul is Diels。在浙江、福建、江西

民间习称矮茶 ,其全株用于治疗风湿痹痛症。经调查

发现 ,血党对年老体弱、血虚、血流不畅所致的腰背

疼痛、肢体麻木、筋脉拘挛、屈伸不利以及痹症年久

不愈的治疗效果良好。血党主产于福建、江西、台湾、

湖南、湖北、广东、广西、云南、贵州、四川等省 ,浙江

西南山区有分布。由于民间用量较大 ,价格较贵 ,因
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