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高效液相色谱法测定垂盆草药材中小麦黄素昔的含量

              张思巨‘.，王跃生，，刘 丽，，
(1.中国中医科学院中药研究所，几京1(X)70();2.

魏太明2，闰玉凝2
北京中医药大学药学院，北京100102)

    【摘要】目的:建立反相高效液相色谱法测定垂盆草药材中小麦黄素昔的含量。方法:采用YMc一J，spbereo璐Hso(4脚，

150lluu x4气6llun)等色谱柱;以异丙醇一水一冰醋酸(15:8:2)为流动相;检测波长350lun。结果:小麦黄素昔在。朋兮一0.卯邵范

围内峰面积与进样量呈良好的线性关系，相关系数;二0.999歇平均回收率为97.时%。结论:该法简便可行，结果准确可靠，适

用于药材质量控制的定量方法。

    〔关键词〕 垂盆草;小麦黄素昔;高效液相色谱法
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    垂盆草为景天科植物垂盆草反d“。。nnentos “。

Bunge的新鲜或干燥全草L’J。具有清利湿热，解毒之
功能;临床用于湿热黄疽、小便不利、痈肿疮疡、急、

慢性肝炎等。

    文献报道〔2]垂盆草昔为垂盆草的主要活性成

分，具有明显保肝作用。为了制定垂盆草药材的质

量标准，本课题曾针对垂盆草昔进行了提取分离，结

果发现由于商品药材均经过烫制后干燥的过程，致

使在商品药材中得不到性质不稳定的氰昔化合物;
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提示目前临床应用的垂盆草及其制剂，采用垂盆草

昔作为质控标准的对照品值得商榷。

    作者[3]从垂盆草中共分离得到了16个化合物，

鉴定了其中12个，包括:黄酮类7个，三菇类1个，

街醇类2个，无机盐2个，其中小麦黄素昔含量相对

较高;药理实验[，]证明小麦黄素昔(tricin一7一。一p一D-
gluc.记e)为垂盆草的活性成分，能显著抑制小鼠脾

脏T、B淋巴细胞转化增殖，提示具有免疫抑制作用;

并具有明显的保肝作用，与垂盆草的主治功能相吻

合。该成分主要存在于禾本科;莎草科植物中，双子

叶植物较少见，在常用中药材中仅个别药材中含有，

对于垂盆草具有一定的专属性，选用小麦黄素昔为

对照品建立垂盆草药材的质量控制方法是合理的。
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1 仪器与试药

    IIEWLETTPACKARDlloo 型全自动HP比 仪;

KQ一50E型医用超声波清洗器(昆山市超声仪器有
限公司);色谱纯异丙醇(MERcK)和N，N一二甲基甲

酞胺;高纯水为中药所自制;其它试剂均为分析纯。

小麦黄素昔对照品自制，纯度大于98%;药材经北

京中医药大学阎玉凝教授鉴定为景天科植物垂盆草

&J“。，nne刊to形。Bunge.的新鲜或干燥全草。
2 方法

2.1 色谱条件 色谱柱:YMcJ’sp玩reons一Hso

(150mm x4.6uuu，4拌m)和YMc一卿kons一A(250

nunx4.6Inm，5阿);流动相:异丙醇一水一冰醋酸(15:
80:2);检测波长:350nzn;柱温:30一35℃，流量:0.5

一0.smL/而n，理论板数按小麦黄素昔峰计算应不

低于1500。

2.2 试验溶液制备

2.2.1对照品溶液的制备 精密称取小麦黄素昔

对照品适量，加甲醇一N，N一二甲基甲酞胺(9:1)混合

液制成每lmL含0.又mg的溶液，即得。
2.2.2 供试品溶液的制备 取本品粉末(过6号

筛)约29，同时另取本品粉末测定水分川，精密称
定，置loo mL具塞锥形瓶中，加石油醚(60一90 ℃)

50mL，超声处理30而n，离心，弃去上清液，沉淀经

石油醚洗涤后，挥尽溶剂。药渣中精密加甲醇50

mL，密塞，摇匀，称定重量，浸泡10而n，超声处理40

面n(功率25ow，频率4OKHz)，取出，放冷，再称定

重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，离心，精密吸取

上清液25mL，减压回收至近4mL，加适量N，N一二甲

基甲酞胺定容至smL，用微孔滤膜(0.45拜m)滤过，
即得。

2.3 方法学考察

2.3.1 线性关系考察 精密吸取对照品溶液1，2，

4，6，8，10匹，按正文中拟定的色谱条件测定峰面
积，以对照品进样量为横坐标(X)，峰面积值为纵坐

标(Y)，绘制标准曲线并计算回归方程，方程式为:Y

二2278.787X+17.089，(r二0.9998)，小麦黄素昔

在0.099 一。.99鸿范围内呈良好的线性关系。
2.3.2 精密度试验 精密吸取3号药材的供试品

溶液，重复进样5次，小麦黄素昔峰面积的相对标准

偏差为0.857%。

2.3.3 重现性试验 取5号药材粉末(过100 目

筛)，精密称定，按正文方法制备成5份供试品溶液;

在拟定的色谱条件下，侧定峰面积;结果显示RSD

为2.65%。

2.3.4 稳定性试验 选用4号药材的供试品溶液，

按拟订的时间间隔进样，考察16h，结果显示RSD为

2.20%。

2.3.5 加样回收率试验 精密称取5份已测知含

量的样品，精密加入相应量的小麦黄素昔对照品溶

液，按上述制备供试品液方法操作，并测定含量，平

均回收率为97.以%，RsD为0.8%。

3 样品测定

    按2.2.2项下操作，制备了16种不同产地的商

品药材溶液，分别精密吸取对照品溶液3一8沙与
供试品溶液10一20拜L，按上述色谱条件测定，计算
含量。结果见下表。

4 讨论

    垂盆草为全草衣药，含叶绿素较多，色泽干扰较
大，供试品溶液制备中采用石油醚除去叶绿素的方

法，小麦黄素昔在石油醚中不溶解，达到了除杂质又

不丢失测定成分的目的。比较了回流提取和超声处

理两种方法;比较了乙醇、甲醇、乙酸乙酷数种溶剂

的提取率，确定采用正文方法。
            衰1 1‘种药材小麦t素普含，洲定结果

                      小麦黄素 小麦黄家
编号药材产地或殉1地 甘含t 编号药材产地或购里地 昔含t

                      (干品)% (干品)%

四川峨媚山 0.030 3 9 0一加吕4

四川峨姗111(黄)

天津药县

北京香山

河北安国

北京昌平

北京东四同仁堂

北京王府井永安堂

0.0118 10

0.030 ，

0.仍13

00通23

0.0114
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0刀137
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河北7月购置(烫)

河北7月购1

(的觉加热)

河北8月购t(鲜)

河北8月购置(烫)

北京

天津

河北安国

河北

。口34

      .

0.0101

0一(X)18

0.似38

0‘仪!52

0的习1

0.胶83

    注:未注明者为自然干燥，购置药材均为烫(95℃)后晒干
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