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续断 HPLC指纹图谱研究
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  摘要  目的: 建立续断药材 HPLC指纹图谱分析方法。方法:采用 H PLC法测定了全国不同产地 20批续断样

品。色谱条件: 色谱柱W elchrom -C18 ( 250 mm @ 416 mm, 5Lm ),乙腈-水为流动相进行梯度洗脱,流速 110 mL /m in,

检测波长 212 nm, 柱温 35e 。结果 :建立了续断皂苷类成分的 HPLC指纹图谱共有模式,并对全国不同产地续断药

材进行了相似度比较。结论: 该分析方法稳定可靠, 信息量大,为续断药材的鉴别和质量评价与控制提供了依据。
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Abstrac t Objective: T o estab lish the HPLC fingerprints ofD ip sacus asperoides for reflecting the internal informa tion, evalua ting

its interna l qua lity1 M ethods: 20 ba tches ofD1 asp eroides w ere co llected from d ifferen t p lacew ith theHPLC fingerpr ints m ethod1 Chro-

m atographic co lumn: W e lchrom-C18 ( 250 mm @ 416 mm, 5 Lm ) , m ob ile phase: acetonitr ile and w ater ( g radien t e lution), flow rate:

11 0 mL /m in, detection wave leng th: 212 nm, co lumn temperature: 35 e 1 Results: The common m ode ofH PLC finge rprintw as estab-

lished and sim ilar deg rees toD1 asp ero ides from diffe rent areas w ere compared1 Conc lusion: Them ethod is stable, reliable, and w ith

full in fo rm ation w hich can be used for quality ev alua tion, quality contro l item and crude drug indentifica tion o fD1 asp eroides1
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  中国药典 2005年版一部收载续断的来源为川

续断科植物川续断 D ip sacus asp eroides C1Y1Cheng et
T1M1A i的干燥根112

。其化学成分复杂, 主要有皂

苷类、生物碱类、环烯醚萜类、挥发油类化合物。具

有补肝肾、行血、止血、安胎、续筋骨、续折伤、止崩漏

的功效, 用于治疗腰膝酸软、风湿痹痛、崩漏、胎漏、

跌扑损伤等症
11, 22
。本实验采用高效液相色谱法,

以二元梯度洗脱模式,对全国不同产地的 20批续断

药材进行分析对比, 确定了续断药材 HPLC指纹图

谱中的 14个峰为共有特征峰,运用卫生部药典委员

会颁布的 /中药色谱指纹图谱相似度评价系统 0

( 2004A版 )软件进行评价, 并对不同产地药材进行

初步研究,取得了较好结果,可作为其内在质量控制

和评价标准,并为确保相关产品内在质量的均一性

和稳定性提供依据。

1  仪器与材料

  VAR IAN(分析型 )高效液相色谱仪。川续断皂

苷 V I对照品 (批号: 111685-200401) 由中国药品生

物制品检定所提供。乙腈为色谱纯,水为重蒸水,其

余试剂均为分析纯。实验所用 20批样品为自采或

购买 (来源见表 1) ,经成都中医药大学卫莹芳教授

鉴定均为川续断科植物川续断 D1 asp eroides

C1Y1Cheng et T1M1A i的干燥根。
 表 1   续断药材样品来源

编号 产地来源 编号 产地来源

1 四川攀枝花市大黑山 11 重庆铜梁县土桥镇

2 四川会理县关河乡 12 重庆巫溪县尖山镇

3 四川越西县普雄镇 13 云南昆明菊花村药市

4 四川宝兴县陇东乡 14 云南鹤庆县黄坪镇

5 湖北鹤峰县走马镇 (栽培 ) 15 贵州遵义市

6 湖北鹤峰县走马镇 (野生 ) 16 贵州安顺市紫云县

7 湖北咸丰县二仙岩 17 湖南张家界市

8 湖北长阳县贺家坪镇 18 河南南阳市

9 湖北五峰县湾潭镇 19 山东德州市

10 湖北利川县白果湾 20 甘肃兰州黄河药材市场
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2  方法与结果
211  色谱条件  色谱柱: W elchrom -C18 ( 250mm @

416mm, 5 Lm);流动相:乙腈 ( A )-水 ( B )溶液梯度

洗脱, 洗脱程序见表 2; 流速: 110 mL /m in; 检测波
长: 212 nm;柱温: 35e ;进样量: 10 LL。
 表 2 梯度洗脱程序

时间 /m in A /% B /%

0 2 98

10 20 80

25 20 80

45 35 65

70 93 7

80 100 0

212  对照品溶液的制备  取川续断皂苷Ö 对照品

适量,精密称定, 用甲醇溶解并定容, 制成每 1mL含

01374mg的对照品溶液, 过 0145 Lm微孔滤膜, 即
得。

213  供试品溶液的制备  取续断粉末 (过三号筛 )

110 g,精密称定,置 50mL具塞锥形瓶中,精密加入

甲醇 25 mL, 密塞, 称定重量, 超声提取 30 m in, 放

冷,用甲醇补足减失的重量, 摇匀, 滤过, 滤液用

0145 Lm微孔滤膜滤过, 即得。

214  方法学考察
21411  精密度试验: 取同一供试品溶液, 连续进样

6次,考察色谱峰保留时间的一致性, 各主要色谱峰

保留时间的 RSD均小于 1%, 计算各色谱峰相似度

大于 01990(中位数 )。表明仪器精密度良好。

21412  稳定性试验: 取同一供试品溶液, 分别在

0、2、4、8、12、24 h进样,考察色谱峰保留时间的一致

性,各主要色谱峰保留时间的 RSD均小于 1%,计算

各色谱峰相似度大于 01980(中位数 ), 表明供试品

溶液在 24 h内稳定。

21413  重复性试验: 取同一编号续断药材, 照

/ 2130项下方法制备供试品溶液, 平行 6份,依法检

测,考察各色谱峰保留时间的一致性,结果得到的图

谱能够很好的重合,各主要色谱峰保留时间的 RSD

均小于 1%, 计算各色谱峰相似度大于 01990(中位
数 ), 表明重复性良好。

215  样品指纹图谱测定  取续断药材 20批, 照

/ 2130项下方法制备供试品溶液,分别取对照品溶
液和供试品溶液 10 LL ,注入液相色谱仪依法检测。

记录 20批续断的 HPLC指纹图谱,采用 /中药色谱

指纹图谱相似度评价系统 0 2004A版进行全谱的相

似度评价及共有图谱拟合。 20批续断药材 HPLC

指纹图谱色谱叠加图见图 1。

图 1 20批续断药材 HPLC色谱图

S1-S201 1~ 20批续断药材  R1 共有模式图

216  续断药材特征峰标定  根据 20批药材的

HPLC指纹图谱检测结果, 得到续断药材共有模式

的对照 HPLC指纹图谱 (见图 2), 共标定 14个共有

峰作为指纹图谱的特征峰,其中 9号峰为川续断皂

苷 Ö。

217  不同产地续断药材的指纹图谱相似度评价  

采用相似度评价软件对 20批不同产地续断药材进

行相似度评价, 中位数相关系数依次为: 01902、
01907、01924、01823、01929、01966、01838、01911、
01910、01867、01913、01843、01938、01952、01901、
01812、01947、01916、01905、01863。结果表明, 不同
产地续断药材有较好的相似度,但也存在一定差异,
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其中 4、7、10、12、16、20号药材的相关系数小于

0190,与其他产地药材相比, 色谱概貌有一定差别,
这是否与产地、生长年限、采收时间等因素有关,有

待在下一步工作中继续研究。其余续断药材指纹图

谱,中位数相关系数在 01901~ 01966之间, 说明样
品之间有较好的相似度。

图 2 续断药材指纹图谱共有模式

91 川续断皂苷Ö

3  讨论

311  本文初步建立了全国不同产地续断药材
HPLC指纹图谱, 并采用 HPLC指纹图谱对不同产

地的续断药材进行了相似度评价, 不同产地续断药

材有较好的相似度,相关系数均大于 0180。由于样
品个体差异,不同图谱特征峰的相对含量存在一定

差异。初步建立了皂苷类成分的共有模式, 确定了

14个共有峰为特征峰。该方法操作性强, 重复性

好,可作为续断药材内在质量的评价方法和控制标

准。

312  对相关色谱条件进行了优化,考察柱温 25e 、

30e 、35e 时对分离情况的影响, 结果柱温 35e 时

分离效果较好;考察了不同波长下色谱峰的峰形、数

量,结果在 212 nm检测波长下,色谱图中色谱峰较

多、峰形较好、信息较丰富,故选择 212 nm为检测波

长;因本实验检测波长定为 212 nm, 甲醇在紫外末

端吸收会影响基线的稳定性,故采用乙腈-水体系比

较合适;本实验对各因素进行分析调整,最终确定分

离效果相对较好的梯度程序,在该梯度下,基线较平

稳,适合于皂苷类成分的分析。

313  实验中对提取溶剂 (甲醇、乙醇及不同比例的

醇和水 )、提取方法 (超声、回流 )、提取时间等进行

了考察,确定了以上供试品溶液的制备方法。
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5中药材 6杂志征稿内容

1  药用植物栽培 ,包括野生药材变家种, 引种药材和异地药材的引种驯化, 道地药材的研究, 培育优良品种 ,防治病虫害,改

革耕作制度, 提高产量、质量,组织培养, 药用真菌的栽培及 GAP基地的建设等。

2  动物药研究, 包括药用动物的饲养和管理, 资源、生态、习性的调查与观察;野生变家养与异地引种品种的驯化;用新技术、

新方法提高动物药的产量与质量;动物药的药理、药化和临床实验等。

3  中药材鉴别, 加工炮制和商品养护。

4  中药资源的合理开发和利用。

5  中药化学, 药理与临床试验。

6  国外药材的生产研究成果和动向。

7  新技术、新方法在中药材上的应用。

8  基础理论讲座 ,文献综述, 专论,考证, 译文,中药剂型改革, 制剂,用药, 药膳,经验以及报道中药店 (房 )的文章等。
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