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·实接研究·

HPLC-ELSD 法测定刺震蒙中简体皂苦 TTS-12 含量
HPLC-ELSD method in determination of steroidal spaonin TTS-12 in Tribulus terrestris 

宣伟东，陈海生饵，谭兴起，徐从立

(第二军医大学药学院天然药物化学教研室，上海 200433)

[摘要] 甸的:对刺羡蔡全草中的替告皂苦元 3-(}-日 D 口比喃木糖(1→2)-[ß-D-咣喃木糖 0--3) }ß-Ð-'比喃葡萄糖(1→4)-[α

L-'比喃鼠李糖(1 --2) }ß-Ð-'比喃半乳糖苦 CTT5- 12 )进行含量测定。方串串:对刺菜黎全草 70% 乙醇提取物经前处理后采用

HPLC-ELSD 法测定 TTS-12 含量。测定条件为 C18 柱 (5 mmX250 mm.5μm). 甲醇:水 =90: 10(VjV) 为流动相，流速

1 ml. min- 1 ，漂移管温度 :40 0C ，气体 (N， )压力 :2 X 10ó Pa，进样量 20μL 结果:线性范围为 0.1033- 1. 033 mg' ml- 1 ，回

归方程 :lnc 二 0.6690 lnA -3.058 1C r=0.999 9). 精密度、稳定性和重现性试验的 RSD 分别为 0.15%(n=6) 、 0.24%(n=9) 、

L43%(n=们，加样回收率为 95.07% ， RSD 为 3.02% 。刺羡黎全草中 TT5- 12 的平均含量为 0.068 94 % (质量百分数)。结

抢:该法为菜黎中凶体皂苦 TTS-12 的含量测定提供了简便、快速的方法。
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刺聂黎为震黎科袤黎属植物羡黎( Tribulus terrestris 

L)的果实，为传统中药，中国药典把刺获寨的果实列为正品

刺羡葱供药用，其根、苗、花也有药用记载 B 刺蒙蒙的化学成

分主要有皂育、生物碱、氨基酸和黄嗣等:1-3J 其中的皂育成

分具有抗动脉硬化、强心、抗菌、抗真菌、抗肿瘤等药理活性。

我们发现其中 1 个螺面炕塑皂百具有较强的抗真菌活性，命

名为 TTS-12 ，其化学名为:替告皂音元 3-(}-ß-0 毗喃木糖

(l→2)-[ß-0-~比喃木糖( 1 → 3)J 日-0-毗喃葡萄糖(l→4) -[ a­

L 毗喃鼠李糖(l→ 2) J-ß-O 口比喃半乳糖音，分子式=

C 55 H90 0，口，相对分子质量 1 150 0 本文采用 HPLC-ELSD

(蒸发光散射检测)法测定蒙蒙全草中 TT5- 12 的含量，为原

药材的质量控制及 TT5- 12 原料药的质量标准的建立提供方

法学基础 o

1 仪器和试剂

岛津 LC-IOA 高效液相色谱仪; SEDEX 55 蒸发光散射

检测器(法国) , LXj- U 离心沉淀机(上海医用分析仪器厂) , 

三锐色i普工作站(三锐科技有限公司)。原药材为河南安阳

产刺震黎全草，经本院生药学教研室郑汉臣教授鉴定为羡黎

科羡黎属植物荼毒草 (Tribulus terrestris L ) 0 TT5- 12 对照品

为本教研室从刺获黎中分离纯化制备，纯度 >99.6%0 乙

醇、甲醇、乙酸乙酶均为分析纯，水为注射用蒸馆水。

2 方法和结果

2.1 色谱条件 C180DS 色谱柱 (5 mmX250 mm.5μm. 

Dima) ，柱温 25
0

C ，流动相:甲醇=水 90: 10(VjV); 流速: 1 

ml. min- 1 ， ELSD 检测器漂移管温度 :40
0

C; 气体 (N2 )压力:

2XI05 Pa. 进样量 20μL TTS-12 的保留时间约为 8.9 min. 

测试样品中的其他成分对 TTS-12 元干扰，实现了较好的基

线分离，分离度>1. 5 ，理论塔板数>2 000 ，最低检测限为

O. 206 6μgo 

2. 2 对照品贮备液的配制 精密称取 TTS-12 对照品
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10.33 mg，加适量甲醇热溶，转移至 10 ml 容量瓶，冷却至室

温后以甲醇定容即得对照品贮备液口

2. 3 样品提取分离 取干燥荼毒草全草粉末 5.0 g，精密称

定，置 100 ml 圆底烧瓶，依次加 50 、 30 、 20 ml 70% 乙醇水浴

加热回流提取 3 次，每次 1 h，提取液用棉花过滤后，合并滤

液，减压浓缩至干。向残留物中加入蒸锢水 10 ml，超声使混

匀，将混悬液转移至 15 ml 离心管，超声振荡 5 min 后以

3000 r' min- 1 转速离心 20 min，倾出上清液，沉淀中加乙

酸乙酶 10 ml ，超声振荡 5 min 后以 3 000 r' min- 1 离心 20

ffiln ，倾出上清液，沉淀中加甲醇适量，超声使溶，溶液转移至

10 ml 容量瓶，加甲醇至刻度定容，混匀后用 O. 22μm 微孔滤

膜过滤，弃去初滤液，取续滤液即得供试品溶液。

2. 4 方法学考察

2.4. 1 线性关系 精密量取对照品贮备液 O. 1 、 O. 2 、 O. 4 、

。.6 、 0.8 、1. 0 ml，分别置于 5 ml 容量瓶，加甲醇至刻度，摇

匀，得系列对照品溶液。每个浓度的对照品溶液均进样 3

次，以对照品浓度的自然对数值 lnc 为横坐标，峰面积平均值

的自然对数值 lnA为纵坐标，求得回归方程 :lnc=0.669 0 

lnA - 3.058 1 , r = O. 999 9 ，显示在 O. 103 3 - 1. 033 

mg' ml- 1 范围内呈良好的线性关系。

2.4.2 精密度与稳定性实验 取浓度为 0.206 6 mg' ml- 1 

的对照品溶液连续进样 6 次，计算峰面积 RSD 为 0.15%

Cn=6) 巳另取同样浓度的对照品溶液，在 16 h 内每隔 2 h 进

样 I 次，计算峰面积相对标准偏差 (RSm 为 0.24%Cn=9) ，

结果表明对照品在 16 h 内稳定。

2.4.3 重现性实验取同 批号(批号 :20021012)原药材

粉末 6 份，精密称定，按 2. 3 项下方法提取分离得供试品溶
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