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目的
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采用
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法测定不同产地淫羊藿药材中
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种主要黄酮类成分的含量'

方法
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'淫羊藿药材以
B"Y

乙醇超声提取'

结果
!

B

种黄酮类成分朝藿定

'

(朝藿定
T

(朝藿定
K

(淫羊藿苷(淫羊藿次苷
+

(淫羊藿次苷
(

(脱水淫羊藿素在
%",-2

内基线分离'方法学验证表明#线性

关系良好$

/c"=GGGG

%#日内(日间精密度
Z5<

均小于
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#回收率在
GEY

"

#"!Y

之间#稳定性和重复性
Z5<

也均小于

!="Y

#符合方法学要求'测定了对照药材及辽宁(甘肃(湖北
%

个产地淫羊藿中
B

种黄酮类成分的含量'

结论
!

该方法快速

简便#可为淫羊藿药材的质量控制提供依据#也为进一步开展淫羊藿中黄酮类成分的药动学及组织分布研究奠定了良好的基础'
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的干燥叶#广泛分布于我国东

北(华北(西南等地'其性味辛(温(甘#归肝肾经#具

有补肾阳(强筋骨(祛风湿之功效)
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'临床研究表明

淫羊藿具有性激素样作用#还可用于降压(降脂(降

糖(抗菌等)
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'淫羊藿属植物具有较高的医用价值#

近年已成为药用植物研究和开发的热点之一#但由

于淫羊藿药材大多选用野生资源#种类繁多#各产区

品种混杂#药材质量控制体系不完善#使得淫羊藿在

医药方面的应用受到了极大的限制)
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黄弥娜#等
=SDQK

法测定不同产地淫羊藿中
B

种主要黄酮类成分的含量
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版1中国药典2规定#淫羊藿药材质量控制

的指标为淫羊藿苷#但由于各产地药材中淫羊藿苷

含量参差不齐#迫切需要选择药材中多种黄酮类化

合物一起参与质量控制)
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'淫羊藿中黄酮类成分有
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具有相同的母核'通过文献调研)
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#这几种成分是

近年来淫羊藿含量测定及体内药动学研究的热点#

但尚未有同时测定这
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种成分的报道'结合课题组

前期的工作)
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地控制淫羊藿药材的质量#并为进一步开展淫羊藿中

黄酮类成分的药动学及组织分布研究提供依据'
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%'药材均经第二军医大

学生药学教研室黄宝康教授鉴定为小檗科植物淫羊

藿的干燥地上部分'乙腈和甲醇为色谱纯$
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%#其余试剂均为分析纯#水为纯水'

C

!

方法和结果
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倍稀释#即得系列浓度的混合对照品溶液#置

于
Ce

冰箱保存'

!=#=!

!

样品溶液的制备
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&进样量!

$

#

Q

&外标法

定量'
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方法学验证
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系统适用性
!

分别取空白溶剂(混合对照品

储备液(样品溶液#按
!=!

项下色谱条件测定#记录

色谱图$图
#
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(淫羊
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+

(淫羊藿次苷
(

(脱水淫羊藿素

的理论塔板数分别为
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(

BG#%

(

E##E

(
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(
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#=$

&脱尾因子均在
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之间#符合定量分析
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线性关系
!

将
!=#=#

项下制备的系列浓度混

合对照品溶液按
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项下色谱条件依次连续进样#分

别重复
%

次#以对照品溶液浓度$

4

#

#

N

"
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%对峰面积

$

3

%进行线性回归#呈良好的线性关系#见表
#

'
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定量限和检测限
!

将淫羊藿对照品溶液进

行逐级稀释#以信噪比
#"b#

时#确定其最低定量

限&以信噪比
%b#

时#确定其最低检测限'
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空白溶剂#
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$%对照品溶液#

K

$及淫羊藿样品溶液#

:

$

的
H!D:

图谱

#

!朝藿定
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!
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T

&

%

!朝藿定
K

&
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!淫羊藿苷&
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!淫羊藿

次苷
+

&

&

!淫羊藿次苷
(

&

B

!脱水淫羊藿素

表
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淫羊藿中
X

种黄酮类成分的线性关系
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成分 回归方程
线性范围
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cB%%$4W"=%" #=""

"

C"="" "=GGGG

淫羊藿次苷
( 3

c#&%BE4h"=&B !="#

"

E"=C" "=GGGG

脱水淫羊藿素
3

c#"%EE4W#=CB #="B

"

C!=E" "=GGGG

!=%=C

!

精密度
!

取
!=#=#

项下制备的淫羊藿系列

混合对照品溶液中的第
#

(

%

(

$

三个点作为低(中(高

%

个浓度点#在
#*

以内分别连续进样
%

次#以及连

续
%*

分别进样#分别考察日内精密度和日间精密

度'结果
B

种淫羊藿成分的日内精密度低浓度点

Z5<

均
$

#="Y

#中(高浓度点
Z5<

均
$

!="Y

&日

间精密度低(中(高浓度点
Z5<

均
$

!="Y

#表明本

方法的精密度良好'

!=%=$

!

重复性
!

精密称取淫羊藿对照药材
#

N

$批

号!

#!#"%!F!"#%"!

%#共
$

份#按
!=#=!

项下方法分

别制成样品溶液#进样分析'

B

种黄酮类成分朝藿

定
'

(朝藿定
T

(朝藿定
K

(淫羊藿苷(淫羊藿次苷
+

(

淫羊藿次苷
(

(脱水淫羊藿素的平均含量和
Z5<

分

别为
"=E$ ,

N

"

N

$

Z5<c#=&"Y

%(

#=C% ,

N

"

N

$

Z5<c"=EGY

%(

!=!B,

N

"

N

$

Z5<c#=!&Y

%(

#=&&

,

N

"

N

$

Z5<c#="GY

%(

"="C ,

N

"

N

$

Z5<c

#=%$Y

%(

"=#C,

N

"

N

$

Z5<c#=B%Y

%(

"="&,

N

"

N

$

Z5<c#=%EY

%'结果表明本方法的重复性良好'

!=%=&

!

稳定性
!

取按
!=#=!

方法制备的淫羊藿对

照药材溶液#分别在
"

(

!

(

C

(

E

(

#!

(

!CL

测定
B

种淫

羊藿黄酮类成分的峰面积#每个时间点测定
#

次#考

察稳定性'

B

种黄酮类成分朝藿定
'

(朝藿定
T

(朝

藿定
K

(淫羊藿苷(淫羊藿次苷
+

(淫羊藿次苷
(

(脱

水淫羊藿素的峰面积
Z5<

分别为
"=E&Y

(

"=GEY

(

#=#EY

(

#="$Y

(

#=E%Y

(

#=$"Y

(

#=BEY

#表明供试

品溶液在
!CL

内稳定'

!=%=B

!

加样回收率
!

精密称取淫羊藿对照药材

"=$

N

$批号!

#!#"%!F!"#%"!

%#共
G

份#每
%

份为
#

组#按低(中(高
%

个水平分别加入对照品一定量$样

品中各成分含量的
$"Y

(

#""Y

(

#$"Y

%#按
!=#=!

项下方法制备#进样分析#结果
B

种黄酮类成分朝藿

定
'

(朝藿定
T

(朝藿定
K

(淫羊藿苷(淫羊藿次苷
+

(

淫羊藿次苷
(

和脱水淫羊藿素的平均回收率和

Z5<

分别为
#"#=$$Y

$

Z5<c#=&BY

%(

#"#=BGY

$

Z5<c#=$%Y

%(

#""=EBY

$

Z5<c#=#CY

%(

#"#=&#Y

$

Z5<Y c#=C$Y

%(

GE=CBY

$

Z5<c

#=E&Y

%(

#"#="CY

$

Z5<c#=!%Y

%(

GG=#%Y

$

Z5<c#=EGY

%'结果表明#以本法同时测定淫羊

藿中
B

种黄酮类成分回收率良好'

!=C

!

样品测定
!

按
!=#=!

项下方法制备
C

种淫羊

藿药材样品溶液#按
!=!

项下色谱条件分析#计算样

品含量'结果见表
!

#其中产地为甘肃的药材#由于

朝藿定
K

和淫羊藿苷含量很高#超出了线性上限#测

定时样品采用稀释
#

倍处理'

J

!

讨
!

论

%=#

!

提取方法的选择
!

淫羊藿药材的处理一般有

C

种!煎煮法(回流提取法(超声提取法和超高压提

取法'本实验选择了提取效率高(提取时间短的超

声波提取法'对于提取溶剂#前期预实验显示乙醇

提取优于水和甲醇#而纯乙醇提取后杂质成分多#最

终选择
B"Y

的乙醇提取'对于提取体积(提取时

间(提取次数#本实验采用正交设计考察了溶剂体积

$

#"

(

!"

(

%",Q

%(提取时间$

#$

(

%"

(

C$,-2

%(提取次

数$

#

(

!

(

%

次%#最终选择了
B"Y

乙醇
%",Q

(超声提

取
%",-2

(提取
!

次为最佳提取条件#总黄酮含量最

高#达到
&=C",

N

"

N

#该提取条件可将药材中黄酮类

成分充分提取出来'

+

C$%#

+
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第
#!

期
=

黄弥娜#等
=SDQK

法测定不同产地淫羊藿中
B

种主要黄酮类成分的含量

表
C

!

淫羊藿中
X

种黄酮类成分的含量测定结果

,c%

#

*

4X(

#

$

T

"$

,

N

+

N

W#

%

样品 朝藿定
'

朝藿定
T

朝藿定
K

淫羊藿苷 淫羊藿次苷
+

淫羊藿次苷
(

脱水淫羊藿素

对照药材
!

"=E!X"="# #=C!X"="! !=!$X"="C #=&CX"="! "="CX"=""# "=#%X"=""! "="&X"=""#

辽宁产药材
"=&"X"="# #="$X"="# "=G"X"="# #=!"X"="# ?< "=$"X"="# ?<

甘肃产药材
#=%$X"="! !=&EX"="% B=$!X"="& G=GGX"="$ ?< #=!!X"="! "=#"X"=""!

湖北产药材
"=&EX"="# #=#%X"="# $=EBX"="C #=B"X"="! ?< "=$!X"="# ?<

!!

?<

!未检测到

%=!

!

液相条件的选择
!

本实验考察了甲醇
F

水和乙

腈
F

水体系#发现采用乙腈
F"=#Y

甲酸水#有效成分

分离良好且色谱峰无拖尾#因此选为流动相'由于

前
C

种成分朝藿定
'

(朝藿定
T

(朝藿定
K

和淫羊藿

苷极性相近#本实验重点调整了
"

"

#",-2

段#采用

!$Y

乙腈等度洗脱#待测成分可有效分离#最终确定

了
!=!

项下的洗脱条件'淫羊藿苷的最佳吸收波长

为
!B"2,

#而待测的所有黄酮类成分在此波长均有

较好的响应#故检测波长定为
!B"2,

'本研究采用

了资生堂的溶剂节省柱#具有更窄的内径和更小的

粒径#经摸索流速为
"=&,Q

"

,-2

时柱压相对较低#

分离度良好#故选为最佳流速'

%=%

!

含量测定结果分析
!

药材由于产地不同#各成

分的含量也不尽相同#这主要与不同产地的气候(土

壤(地形等条件密不可分'对照药材中#

B

种黄酮类成

分全部测得&而产地为辽宁(甘肃和湖北的药材中淫

羊藿次苷
+

及产地为辽宁(湖北的药材中脱水淫羊藿

素#由于含量极低未测得&甘肃产的淫羊藿药材中几

种黄酮类成分的含量普遍高于其他
%

种药材'测定

结果启示我们#临床在使用中草药时要充分考虑产地

因素对有效成分含量的影响#注意剂量的调整'

本研究采用
SDQK

法快速测定了淫羊藿中朝

藿定
'

(朝藿定
T

(朝藿定
K

(淫羊藿苷(淫羊藿次苷

+

(淫羊藿次苷
(

(脱水淫羊藿素
B

种黄酮类成分的

含量#方法简便(可行#重现性好#结果准确#可为药

材的质量控制提供参考依据'本研究也为后期深入

开展淫羊藿黄酮类有效成分药动学及组织分布研究

奠定了基础'
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