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毛细管气相色谱法测定雷公藤中雷公藤甲素

饶毅。，魏惠珍1，席毅1，欧阳辉2，吕爱平1，杨世林a

(1．中药固体制剂制造技术国家工程研究中心，江西南昌 330006I 3．江西中医学院，江西南昌 330004)

雷公藤Tripterygium wilfordii Hook．f．又名

黄藤、黄藤木、黄腊藤等，属卫茅科植物，是目前临床

治疗类风湿关节炎的中药材。雷公藤甲素(tripdio—

lide)是从雷公藤中分离的二萜内酯化合物，是治疗

类风湿关节炎的主要活性成分之一。目前雷公藤甲

素测定方法主要采用HPI。C法口。]。本实验采用柱

前衍生化气相色谱法对雷公藤甲素进行测定研究，

方法操作简便、重复性好、结果准确。

1仪器与试药

Agilent 6890N气相色谱仪t包括63Ni电子捕获

检测器，安捷伦色谱工作站)；HP一5弹性石英毛细管

柱(30 m×0．32 mm×0．25 pm，J&W，Temperature

I，imits：一60～325 C)；KQ 250DB型数控超声清

洗器(昆山超声仪器有限公司)；Metler ABl04一N分

析天平(梅特勒一托利多仪器有限公司)；雷公藤甲素

对照品(中国药品生物制品检定所，批号：1566—

200201)；氮气(体积分数99．999％，江西华东特种

气体研究所){雷公藤药材，购于江西益民大药房，产

地江西，经江西中医学院中药鉴定教研室葛菲教授

鉴定。

2方法与结果

2．1衍生化的原理：雷公藤甲素有一个羟基，极性

较大，导致其气相直接分离不是很好，通过与三氟乙

酐(TFAA)进行衍生化，产生三氟乙酐酯，雷公藤甲

素峰分离效果得到改善，和其他共存物分离良好。

2．2色谱条件与系统适应性实验：迸样口温度290

c，检测器温度320 C，柱升温程序为初始温度100

c，保持1 rain，以30 C／rain升至290℃，保持15

mln；分流比50：1，载气为高纯氮，进祥量1 pL，外

标法定量。理论塔板数不低于1×106，两个相邻色

谱峰的分离度应大于1．5。

2．3对照晶溶液的制备：精密称取经干燥至恒重的

雷公藤甲素对照品适量，加乙腈制成0．1 mg／mL的

对照品溶液。精密移取对照品溶液0．3 mI．于具塞

离心管中，氮气吹干，加入100 pL四氢呋喃，40止

三氟乙酐，密闭。常温下反应35 rain，氮气吹干，精

密加甲苯lmL溶解，即得。

2．4供试品溶液的制备：取雷公藤药材粉末2 g，精

密称定，置100 mI。具塞锥形瓶中，精密加入醋酸乙

酯50mL，称质量，超声处理45rain，放冷，再称定质

量，用醋酸乙酯补足减失质量，滤过，精密量取续滤

液25 mL，水浴上浓缩至1～2 mL，过中性氧化铝柱

(干法)(100～200目。3 g，内径1～1．5 cm)，用

50 mL醋酸乙酯洗脱，收集洗脱液浓缩至1～2 mL，

转移到具塞刻度离心管内，氮气吹于，加四氢呋哺

100ttI，，三氟乙酐40 pL，密闭，衍生化35rain，氮气

吹干，以甲苯l mI．溶解，进样。以同法不加入样品

进行衍生化制得空白样品，进样，空白无干扰。色谱

图见图1。

图l重公藤甲素(A>和霄公藤药材(B)气相色谱丽

Fig．1 GC Chromatograms of tripdiolide(A)and

T．wilfordii(B)

2．5线性关系考察：分别取质量浓度为0．1 rag／

mL对照品溶液2．5、5、10、40、80、100"I。于5 mL

具塞刻度离心管内，氮气欧干，加四氢呋喃100 pI．，

三氟乙酐40止。密闭，衍生化35 rain，氮气吹干，以

甲苯1mL溶解，进样。以进样量为横坐标(x)，峰面

积为纵坐标(y)，绘制标准曲线。得回归方程y=

136．045 1 x+115 795，r一0．999 8，表明雷公藤甲

素线性范围为0．006 2～o．248 0 ng。
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2．6检测限的确定：用雷公藤甲索对照品溶液逐级

稀释后进样，用峰高相当于3倍噪音时对照品的质

量浓度表示，最低检测限为2．7 ng／mL。

2．7重现性试验：取同一批号药材6份，制备供试

品溶液，按上述色谱条件进样分析，测定，计算雷公

藤甲素的质量分数，结果其RSD为2．66％(n一6)。

2．8精密度试验：精密吸取对照品溶液重复进样6

次，每次进样1止(分流比50：1)，测定雷公藤甲素
峰面积，计算得其RSD为0．94％(^=6)。

2．9稳定性试验：取供试品溶液，分别在0、2、4、8、

16、24 h进样，每次进样1 pL(分流比50：1)，测定

峰面积．结果雷公藤甲素峰面积RSD为1．78％，表

明供试品溶液在24 h内稳定。

2．10加样回收率试验：精密称取含雷公藤甲素

7．79“g／g的药材粉末1 g，共6份，按80％、100％、

120％水平分别精密加入雷公藤对照品，按供试品溶

液制备方法操作，按上述色谱条件进行测定，计算回

收率，结果雷公藤甲索的平均回收率为95．45％，

RSD为2．15％“一6)。

2．11样品测定：分别取不同批次的雷公藤药材约

2 g，制备供试品，接上述色谱条件进行测定，3批药

材中雷公藤甲索的测定结果见表l。

袭1雷公藤中雷公藤甲素宙勺测定结果(H=3)

Table 1 Determination of tripdiolide in sample(n一3)

3讨论

3．1色谱方法的选择：雷公藤甲素在药材中的量较

少，最大吸收波长为218 nm，由于杂质干扰，很难采

用HPLC法做高灵敏度的检测；通过GC柱前衍生

法后进样，发现雷公藤甲素峰能达到较好的分离，灵

敏度明显增加，故采用柱前衍生法。

3．2提取条件的选择：根据雷公藤甲素的性质，提取

方式考察了超声，索氏提取等方法，并对不同溶剂、提

取时间、洗脱液用量进行了综合考察，同时考察了过

氧化铝色谱柱和不过氧化铝色谱柱对样品测定的影

响，最后确定了采用醋酸乙酯超声45 min，过氧化铝

柱，洗脱液用量为50 ml。为最佳提取方案。

3．3反应溶剂的考察：通过文献查找，采用四氢呋喃

和乙醚作为反应溶剂较多，本实验主要考察两者效果

间的差异。结果反应溶剂四氢呋喃明显优于乙醚。

3．4衍生时间的考察：雷公藤甲素与三氟醋酐在很

短的时间内就能达到很高的转移率，通过对雷公藤

甲素在衍生时间为l h内(5、10、20、30、40、60 min)

量的变化情况比较，发现反应30 min基本达到平

衡，最终把时问定为35 min。

3．5升温程序选择：通过对升温程序的比较发现以

本实验采用程度升温时，雷公藤甲素峰和其他成分

分离良好，峰形较好。
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性结节的形成，造成前列腺增生。祖国医学认为前列

腺增生的病机之一为肾虚与湿浊内蕴，病久而常有气

滞与挟瘀，《医学心悟小便不通》日：“癃闭与淋证不

同。淋则便数而茎痛，癃闭则小便点滴而难通”。前列

通片由薜荔、两头尖、泽兰、黄芪、肉桂、小茴香、黄柏、

蒲公英、车前子、琥珀等10味中药组成。方中薜荔活

血通经、消痈，利尿通淋；两头尖活血祛瘀；泽兰活血

通经利尿，黄芪补气固本，配肉桂、小茴香通阳化浊。

兼用黄柏、蒲公英、车前子、琥珀清热解毒、活血散瘀、

利尿通淋以达到清利湿浊，化瘀散结的功效。现代药

理研究表明黄苠有利尿作用，能够降低生理性尿蛋白

的排泄。肉桂中桂皮醛有中枢及末梢性扩张血管的作

用，增强血液循环；肉桂油有抗菌作用。蒲公英、车前

子有利尿作用，蒲公英还有较强的抗菌和杀菌作用。

小茴香油可缓解痉挛、减少疼痛，还有抗菌作用。本实

验结果表明前列通片3个剂量对丙酸睾丸酮诱发的

小鼠前列腺增生和丙酸睾丸酮诱发的去睾丸大鼠前

列腺增生有抑制作用。均可使前列腺的质量及前列腺

指数降低，前列腺纤维组织增生减轻。其抑制前列腺

增生作用机制尚待深入研究。

References￡

h3 Liu M⋯Zh g S Y．Experimental studies of sanmiaoshan on

model effects of prostatic hyperplasia in mice and rats EJ]．
Primary J Chin Mater Med(基层中药杂志)I 2001．16(4)：

3—7．

Ez3 Zhu H J，Nan x Y．Dang J G，Experimental study of the

effects of Sophora flavescem&Ait．and ckurhita pepo 1“n
benign prostattc hyperplasia[J]-Chin J SuW Integrated

TraditWestMed(中国中西医结合外科杂志)，1999，5(4)：
258 26】




