
中草药h Ci ne e s
T

r adi tio n a
l

anH d
e r

b
a

l D
u rg s

第5 3卷第1 0期 2 0 04年1 0月
一

1 1 5 8
.

均 最 长 根 长 较 短
,

A
I B ,

C
,

为 2
.

3 2 e m
,

A
I
B

Z
C

Z

为

2
.

1 7 。 m
。

从表 3 可推断出 3个 因素对平均最长根长

的影响顺序是插条年龄 ( A ) > 扦插基质 (B ) > N A A

(C )
。

对提高平均最长根长而言
,

最佳处理组合是

A
Z
B

I
C

, ,

即老枝用 1 0 0 0 m g / L N A A 速蘸 1 0 5 后插

于河沙中
。

3 讨论

3
.

1 N A A 处理 (因素 C )是影响五加枝条秋季扦插

繁殖的重要 因素
,

在全部 6 项指标中有 4 项指标的

最 重 要影 响 因素是 N A A 处 理
。

用 1 0 00 m g / L

N A A 速蘸 10 5 能提高五加插条的成活率
、

萌芽率
、

生根率
、

平均根数和平均最长根长
,

只有在平均梢长

这个指标上 N A A 处理 的反而不如用清水处理的
,

但差异 不显 著
。

因此
,

在扦插 五加 时 可用 1 0 00

m g / L N A A 速蘸插条 1 0 5 后再行扦插
,

效果较好
。

3
.

2 插条年龄 (因素 A ) 也是影响五加枝条秋季扦

插繁殖的重要因素
,

其影响力在 2 项指标上排第一
,

在 4 项指标上排第二
。

在成活率
、

萌芽率
、

平均梢长
、

生根率
、

平均根数
、

平均最长根长共 6 项指标上
,

2

年生或 3年生的老枝均优于当年生的嫩枝扦插
。

因

此
,

扦插五加时宜选用健壮的老枝作插条
。

3
.

3 基质 (因素 B ) 对五加秋季扦插的影 响在 6 项

指标 中表现不一致
,

在生根率和平均根数这 2 项指

标上红土基质优于河沙基质
,

在另 4 项指标上河沙

作基质的优于红土作基质 的
,

但均未达差异显著水

平
。

故基质对五加扦插繁殖的影响不大
,

河沙和红土

均可作为五加扦插 的基质
。

3
.

4 综 合 直 观 分 析 结 果
,

推 断 出 了 A
Z

Bz C
工

和

A
2

BI C
1 2 个较佳处理组合

。

在本试验所设的的 4 个

处理 组合 中已 经 包含 了推 断 出 的较佳 处理 组合

A
Z
B

Z
C

I
(即老枝用 1 0 0 0 m g / L N A A 速蘸 1 0 5 后插

于红土中 )
,

表 2 结果也证明了该处理对五加秋季扦

插的效果是最佳的
。
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高效液相色谱
一

蒸发光散射法测定胡芦巴中薯孩皂昔元

赵宇新
` ,

李曼玲
,

( 1
.

国家药典委员会
,

北京 1 0 0 0 6 1 ; 2
.

中国中医研究院中药研究所
,

北京 1 0 0 7 0 0 )

胡芦 巴 为 较 常 用 中药
,

为 豆科 植 物 胡 芦 巴

T ir g on el la foe
n u m

一
g ar ec u m L

.

的干燥 成熟种 子
。

具有温肾
、

祛寒
、

止痛的作用
,

可用于肾脏虚冷
、

小腹

冷痛
、

小肠疲气
、

寒湿脚气
。

胡芦巴中含有薯莎皂昔

元 d( ios ge in n) 和多种昔元为薯莎皂昔元的皂昔类

成分
,

薯裁皂昔元是合成多种街体激素类药物和 幽

体避孕类药物的前体物质
,

其本身也具有调血脂
、

平

喘
、

抗炎和抗肿瘤 的活性 l[]
。

薯菠皂昔元分子式中没

有共扼结构存在
,

所 以仅在紫外末端有一个 中等强

度的吸收峰
。

采用反相高效液相色谱
一

紫外检测法对

其进行含量测定
,

流动相可能会带来干扰
,

基线状况

也不理想
。

本实验根据薯菠皂昔元的这一特性
,

选择

蒸发光散射检测器作为检测手段
,

建立 了胡芦巴 中

薯菠皂昔元 的高效液相色谱
一

蒸发光散射测定方法
。

1 仪器和材料

H P l l o O 高效液相色谱仪 (美国
,

安捷伦公 司 ) ;

A l l t e e h一 5 0 0 型蒸发光散射检 测器 (美 国
,

A l l t e e h

公司 ) ; T L 9 0 0 0 色谱处理软件 (北京 泰立化科 技公

司 ) ; H G A一 5 0 0 0 空气发生器 (北京
,

汇龙 昌海有限

公司 )
。

乙睛为色谱纯
,

水为 自制高纯水
,

其他试剂均

为分析纯
。

胡芦巴药材均为市售
,

经中国中医研究院中药研

究所李曼 玲研究员 鉴定 为豆 科植 物 胡 芦 巴 .T

fo
e n u m

一

g ar ec u m L
.

的干燥成熟种子
。

薯菠皂昔元对

照品购自中国药品生物制品检定所 (供含量测定用 )
。

2 方法与结果

2
.

1 色谱条件
:

固定相为 K r o m a s i l C
1 8

色谱柱 ( 2 5 0

m m x 4 m m
,

5 拼m )
,

柱温 4 0 0C ; 乙睛
一

水 ( 9 5
, 5 )

为流动相
,

体积流量 0
.

8 m L /m in ;
蒸发光散射检测

器检测
,

漂移管温度 85 ℃ ,

气体体积流量 2
.

60 L /
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此条件下
,

样品中的薯茨皂昔元可以达到 良好

的分离 (图 1 )
。
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d i o s g e n in

图 1 . 菠皂昔 元对照 品 ( A )和胡芦巴样品 ( B )

的高效液 相色谱图

F i g
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2
.

2 对照品溶液的制备
:

精密称定薯裁皂昔元对照

品 1
.

9 8 m g 置于 25 m L 量瓶 中
,

用 甲醇溶解并加至

刻度
,

摇匀
,

即得 (薯预皂昔元 .0 0 79 2 m g /m L )
。

2
.

3 供试品溶液的制 备
:

取胡芦 巴药材粉末 (过

60 目筛 ) 1 9
,

精密称定
,

置于 50 m L 具塞三角瓶

中
,

加人 3 m ol / L 盐酸 40 m L
,

置 10 0 ℃ 水浴水解

3 h
,

放冷
,

抽滤
,

将残渣用 5% 碳酸钠溶液 20 m L

清洗数次
,

再用蒸馏水洗至中性
,

将残渣于 60 ℃ 烘

干
,

置索氏提取器中
,

加石油醚 ( 6 0 ~ 9 0 ℃ ) 4 0 m L

提取 4 h
,

将石油醚液减压 回收至干
,

残渣用 甲醇溶

解并定容于 10 m L 量瓶中
,

过 0
.

45 拌m 微孔滤膜
,

即得
。

2
.

4 线性关系的考察
:

取薯祯皂昔元对照品溶液
,

在上述同样色谱条件下
,

分别精密吸取 1 0
、

20
、

30
、

40
、

50 拌L 进样
,

测定峰面积
。

以薯裁皂昔元进样量

的对数值为横坐标
,

以峰面积的对数值为纵坐标
,

绘

制 标 准 曲线 并 计算 回归 方 程
,

标 准 曲线 为 Y -

1
.

7 0 3 I X + 4
.

7 5 7 9
, r = 0

.

9 9 9 8
,

结果表明
,

薯菠

皂昔元在 0
.

79 2一 3
.

96 拜g 线性关系良好
。

2
.

5 精密度试验
:

精密吸取供试品溶液 20 拌L
,

在

上述同样色谱条件下连续进样 5 次
,

测定薯技皂昔

元为 1
,

6 2 m g / g
,

R S D 为 2
.

5%
。

2
.

6 重现性试验
:

用同一批胡芦巴药材平行制备 5

份供试 品溶液
,

在上述 同样 色谱条件下
,

分别 吸取

20 拌L 注人高液相色谱仪
,

测定薯菠皂昔元为 1
.

61

m g / g
,

R S D 为 2
.

4 %
。

.2 7 稳定性试验
:

取新 制备 的供试 品溶液分别在

O
、

4
、

8
、

12
、

2 4 h 进样 2 0 拌L
,

测定薯菠皂昔为 1
.

5 9

m g /g
,

R S D 为 1
.

7%
。

结果显示供试品溶液在 24 h

内稳定
。

2
.

8 回收率试验
:

采用加样 回收法
,

取含薯茨皂昔

元为 1
·

61 m g / g 的胡芦巴药材粉末 0
.

5 9 ,

分别精

密称定
,

加人薯莎皂昔元对照品
,

同样方法制备供试

品 溶 液
,

按 上 述 色 谱 条 件 测 定
,

平 均 回 收 率为

1 0 0
.

1 3 %
,

R S D 为 1
.

9% ( n = 5 )
。

2
.

9 含量测定
:

取不 同的市售胡芦 巴样品
,

制备供

试 品溶液
,

分别精密吸取对照品溶液 20
、

50 拼L 以

及供试品溶液 20 拌L 注人高效液相色谱仪
,

用外标

两点法对数方程计算薯预皂昔元的含量
,

见表 1
。

表 1 不 同市售胡芦巴样品中 . 菠皂普元的

含 t 测定结果 (n ~ 3)

T a b le 1 D io s g e n i n in d i f f e r e n t s a m P l e s P u r e h a s e d

f r o m d i f f e r e n t P h a r m a e y m a r k e t s ( n = 3 )

样 品来源

同仁堂市售

永安堂市售

北新药店市售

薯孩皂昔元 / ( m g
·

g 一 ` )

1
.

3 5

1
.

6 1

1
.

9 4

3 讨论

3
.

1 通过以上结果可以看出
,

胡芦 巴中薯菠皂昔元

的含量超过千分之一
,

可以作为质量控制的指标
,

本

方法灵敏
、

准确
,

可以为胡芦 巴质量控制提供参考
。

3
.

2 在供试品溶液的制备过程中
,

曾对水解条件进

行优选
,

通过对 1
、

2
、

3 m ol / L 盐酸进行考察
,

发现盐

酸浓度为 1 m ol / L 时水解不够完全
,

2 和 3 m ol / L

的结果无明显差异
,

以 3 m ol / L 时结果稍高
。

在对水

解温度考察时发现
,

1 00 ℃ 进行水解 的结果要高于

8 5 和 7 0 ℃ 的结果
。

除此之外
,

还对水解时间和盐酸

用量进行考察
,

最终确定供试品溶液的制备方法
。

3
.

3 本实验选择蒸发光散射检测器作为检测手段

对薯技皂昔元进行分析
,

可以克服薯茨皂昔元在紫

外末端检测时流动相带来的干扰
,

提高检测 的灵敏

度
。

蒸发光散射检测器受温度尤其是气体体积流量

等参数的影响较大
,

色谱条件优选过程 中
,

根据流动

相的种类和 比例
,

通过观察在不 同漂移管温度和不

同载气流速时色谱峰的信号强度
,

再结合基线的情

况
,

最终确定蒸发光散射检测器的参数
。

在样品测定

过程 中
,

只要严格控制气体体积流量和保证气体的

纯净度
,

每次用外标两点法进行标准曲线的校正
,

其

测定结果可以达到很好的重现
。
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