
描 ,在 280 nm 时 ,4 个指标成分有最大吸收 ,且干扰

成分吸收较小 ,因此选择该波长为检测波长。

3. 3 　柱温的选择 :在选择柱温方面 ,分别选择了

25、30、35 ℃的柱温进行比较 ,通过对比各种柱温的

色谱图发现在 30 ℃的柱温下有较好的峰形。所以

选择了 30 ℃的柱温进行 HPL C 分析。

3. 4 　样品提取条件的选择 :对提取方式 (煎煮、回流

和超声)和提取溶媒 (水、不同浓度的甲醇和乙醇溶

液)进行同时考察 ,确定乙醇回流提取效果最好。但

存在较多干扰峰 ,且本底高 ,因此对样品进一步处

理。考虑所测成分均为黄酮类化合物 ,而聚酰胺对

该类化合物有双重色谱作用 ,因此样品萃取后经聚

酰胺柱色谱 ,结果显示干扰峰少 ,本底有所降低 ,分

离度理想。
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肿节风中落新妇苷及柚皮苷的 HPLC分析
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摘 　要 :目的 　采用 HPLC 法测定中药材肿节风中黄酮类成分落新妇苷及柚皮苷的量。方法 　采用 Diamonsil C18

色谱柱 (200 mm ×4. 6 mm , 5μm) ;以乙腈 (A)20. 1 %磷酸水溶液 (B) 水溶液为流动相 ,采用梯度洗脱 :0～10 min ,

A2B (10 ∶90) ;10～25 min ,A2B (10 ∶90) →A2B (15 ∶85) :25～35 min ,A2B (15 ∶85) →A2B (20 ∶80) →B 保留 15

min ;体积流量采用程序控制 0～10 min ,0. 5 mL/ min ;10～25 min ,0. 5 →0. 75 mL/ min ;25～35 min ,0. 7 →0. 8 mL/

min ;保留 15 min ;检测波长为 290 nm ;柱温 : 30 ℃。结果 　落新妇苷及柚皮苷的平均回收率分别为 97. 3 %、
95. 6 % ,RSD 分别为 2. 2 %、2. 3 % ;线性范围分别为 0. 028～0. 27μg ( r = 0. 999 6) ,0. 030～0. 29μg ( r = 0. 999 5) 。
结论 　该方法简便、灵敏、快速、准确、重现性好 ,为肿节风药材的质量控制及合理开发利用提供了科学依据。
关键词 :肿节风 ;黄酮 ;落新妇苷 ;柚皮苷 ;反相高效液相色谱
中图分类号 :R28216 　　　文献标识码 :A 　　　文章编号 :0253 - 2670 (2010) 01 - 0137 - 02

　　肿节风为金粟兰科植物草珊 S arcandra glabra

( Thunb1) Nakai 的全株 ,又名草珊瑚、九节茶、接骨金

粟兰等 ,其味苦、辛 ,性平 ,具有清热凉血、活血消斑、

祛风通络之功效 ,用于血热紫斑、紫癜 ,风湿痹痛 ,跌

打损伤[1 ] 。现代医药研究表明 ,肿节风全草含黄酮、

香豆素、有机酸及酚类等多种化学成分 ,具有抗菌、抗

炎、镇痛等药理活性[2 ] 。这些作用与肿节风的功效相

符 ,是临床应用的药理基础之一。目前对于肿节风的

定量测定报道多集中在香豆素类的异秦皮啶和有机

酸类的反丁烯二酸 2 种化学成分上[2 ,3 ] ,而对其黄酮

类成分的定量测定则未见报道。另一方面 ,目前国内

已有应用肿节风总黄酮制剂进行临床研究的报道[4 ] 。

因此 ,对肿节风药材中黄酮类成分进行定量分析也有

其必要性。为此 ,本实验首次建立了肿节风中黄酮类

成分落新妇苷及柚皮苷的 HPCL 分析方法 ,并对来自

全国 10 个不同收集地的肿节风药材样品进行了测

定。结果表明 ,该方法准确、简便、可靠 ,适用于肿节

风的定量分析 ,可为全面控制与评价其内在质量及药
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材的合理开发利用提供科学依据。

1 　仪器与试剂

日立 U —3010 紫外可见双光束扫描分光光度

计 ;Agilent 1100 Series 高效液相色谱仪 ; Chemsta2
tion 色谱工作站 ; G13142A 紫外检测器。落新妇苷

对照品 (99 %以上) ,供定量测定用 ,购自南京青泽医

药科技开发有限公司 ;柚皮苷 (批号 72228803) ,供

定量测定用 ,购自中国药品生物制品检定所 ;肿节风

药材分别购自河北、广西等地 ,均经辽宁中医药大学

李峰教授鉴定。高效液相色谱用乙腈为色谱纯 ,水

为重蒸馏水 ,其他试剂均为分析纯。

2 　方法与结果

2. 1 　对照品溶液制备 :精密称取落新妇苷、柚皮苷

对照品 6. 82、7. 26 mg ,分别置 100 mL 量瓶中 ,加甲

醇溶解并稀释至刻度 , 摇匀 , 制成含落新妇苷

0. 068 2 mg/ mL ,柚皮苷 0. 072 6 mg/ mL 的溶液 ;

分别精密量取上述溶液各 2 mL ,置于同一 10 mL

量瓶中 ,用甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ,作为对照品溶液。

2. 2 　供试品溶液制备 :取肿节风药材粉末 (过三号

筛)约 0. 5 g ,精密称定 ,置圆底烧瓶中 ,加 50 %乙醇

100 mL ,回流提取 2 h ,滤过 ,用 50 %乙醇洗涤残渣 ,

合并提取液和洗涤液 ,水浴蒸干 ,用 50 %乙醇溶解

置 25 mL 量瓶中 ,加 50 %乙醇至刻度 ,用微孔滤膜

(0. 45μm)滤过 ,取续滤液作为供试品溶液。

2. 3 　色谱条件 :色谱柱为 Diamonsil C18 (200 mm ×

4. 6 mm , 5 μm) 柱 ;流动相 :乙腈 ( A)20. 1 %磷酸

(B)梯度洗脱 : 0～10 min , A2B ( 10 ∶90) ; 10～25

min ,A2B (10 ∶90) →A2B (15 ∶85) ;25～35 min ,A2
B (15 ∶85) →A2B (20 ∶80) →B 保留 15 min ;体积流

量采用程序控制 0～10 min ,0. 5 mL/ min ;10～25

min , 0. 5 →0. 7 mL/ min ; 25～ 35 min , 0. 7 →0. 8

mL/ min ;保留 15 min ;柱温 : 30 ℃;检测波长 : 290

nm ;在此条件下 ,理论塔板数按落新妇苷峰计算应

不低于 3 000。色谱图见图 1。

2. 4 　线性关系 :分别精密吸取对照品溶液 2. 0、

6. 0、10. 0、14. 0、16. 0、20. 0μL ,注入高效液相色谱

仪 ,按上述色谱条件测定色谱峰面积 ,以进样量 X

(μg)为横坐标 ,峰面积 Y 为纵坐标 ,进行线性回归。

其回归方程及线性范围分别为 : 落新妇苷 Y =

2 280 . 20 X + 22 . 94 ( r = 0 . 999 6) , 0. 028～0. 27

μg ;柚皮苷 Y = 4 072 . 3 X - 42 . 99 ( r = 0 . 999 5) ,

0 . 030～0 . 29μg。各成分在各自进样量范围内线性

关系良好。

2. 5 　精密度试验 :精密吸取同一供试品溶液 10

12落新妇苷　22柚皮苷

12astilbin 　22naringin

图 1 　对照品( A)和肿节风药材(玉林)样品( B)色谱图

Fig. 1 　Chromatograms of reference substances ( A)

and Herba Sa rcandrae sample ( B)

μL ,按上述色谱条件 ,连续进样 5 次 ,测定落新妇苷

及柚皮苷峰面积积分值并计算 RSD 分别为 2. 3 %、

2. 7 %。表明仪器精密度良好。

2. 6 　稳定性试验 :精密吸取同一供试品溶液 10

μL ,于制备后 0、2、4、6、8 h 分别进样 ,测定落新妇苷

及柚皮苷峰面积积分值 ,计算 RSD 分别为 1. 3 %、

2. 2 % ,说明供试品溶液在 8 h 内稳定。

2. 7 　重现性试验 :精密称取同一样品 5 份 ,按“2. 2”

项下方法制备供试品溶液 ,按上述色谱条件进样 10

μL 。测定计算落新妇苷及柚皮苷分别为 1. 024 0、

0. 692 2 mg/ g ( n = 5) ; RSD 分别为 1. 3 %、2. 6 %。

表明方法重现性较好。

2. 8 　回收率试验 :取已测知量 (落新妇苷 1. 024 0

mg/ g、柚皮苷 0. 692 2 mg/ g) 的样品 5 份 ,每份约

0. 25 g ,精密称定 ,精密加入落新妇苷对照品溶液 4

mL (质量浓度为 0. 068 2 mg/ mL) ,柚皮苷对照品溶

液 2. 5 mL (质量浓度为 0. 072 6 mg/ mL) ,按“2. 2”

项下方法制备供试品溶液 ,求得落新妇苷及柚皮苷

的平均回收率分别为 97. 3 %、95. 6 % ; RSD 分别为

2. 2 %、2. 3 %。表明回收率良好。

2. 9 　样品测定 :对 10 批不同收集地的肿节风药材

样品 ,按“2. 2”项下方法制备供试品溶液 ,分别精密

吸取上述各溶液及对照品溶液 5～20μL ,进样 ,外

标一点法计算质量分数。结果见表 1。

3 　讨论

3. 1 　溶液制备方法的考察 :本实验曾以甲醇、乙醇、

水为提取溶剂对回流和超声 2 种提取方法进行了考

察 ,结果表明 ,乙醇回流提取效果好。在此基础上 ,

设计正交试验 L9 (34 ) 对同一供试样品以及乙醇浓

度、提取时间、提取次数 ,进行了 3 因素 ,3 水平的提

取条件的优选考察 ,最终确定了本实验的供试品溶

液制备方法。

(下转附 2 页)
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表 1 　肿节风药材中落新妇苷及柚皮苷的分析结果( n = 3)

Table 1 　Analysis of astilbin and naring in

in S1 glabra ( n = 3)

编号 收集地 落新妇苷/ % 柚皮苷/ %
01 玉林 0. 111 3 0. 058 2
02 广州 0. 019 2 0. 112 3
03 樟树 0. 102 4 0. 069 2
04 北京 0. 013 1 0. 049 6
05 安国 0. 010 9 0. 065 1
06 常州 0. 015 5 0. 066 4
07 苏州 0. 014 0 0. 110 6
08 南京 0. 003 2 0. 077 9
09 成都 0. 036 1 0. 033 9
10 福州 0. 028 3 0. 003 9

3. 2 　流动相的选择 :考察了乙腈2水溶液、甲醇2水
溶液、甲醇2磷酸水溶液、乙腈2磷酸水溶液、乙腈2甲
醇2磷酸水溶液等溶剂系统 ,结果显示不同的流动相

系统分离效果相差较大 ,其中 ,甲醇2水溶液分离效

果较差 ,乙腈2甲醇2磷酸水溶液与乙腈2磷酸水溶液

分离效果较好 ,故最终选择乙腈2磷酸水溶液系统作

为流动相。

3. 3 　检测波长的选择 :经紫外扫描 ,落新妇苷和柚

皮苷的最大紫外吸收分别为 290、284 nm ,二者相

近 ,故选择 290 nm 为测定波长 ,此时基线平稳 ,可

获得满意的分离和测定结果。

本实验所建立的肿节风药材中黄酮类成分落新

妇苷及柚皮苷定量测定方法 ,准确可靠 ,重现性好 ,

回收率满意 ,可以用于其药材的质量分析。结果表

明 ,不同收集地肿节风药材中落新妇苷及柚皮苷的

差别均很大 ,在所测定的 10 批供试样品中落新妇苷

及柚皮苷量最高分别相差 34. 7、8. 1 倍 ,进一步提示

对黄酮类成分进行质控的必要性。
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