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摘要  目的: 对贵州产不同种属、不同产地八角莲属植物中鬼臼毒素含量进行对比研究, 为八角莲属药材合理利用提供理论

依据。方法: 色谱柱: D iam ons il C18 ( 41 6 mm @ 150 mm, 5 Lm ); 流动相:甲醇 - 水 ( 55B45); 流速: 1 mL# m in- 1; 检测波长: 207

nm。结果: 鬼臼毒素的线性范围为 0132~ 11 61 Lg ( r= 01 9999),平均回收率 ( n = 6)为 10211% , RSD为 018%。结论: 不同种

属、不同产地的八角莲属植物中鬼臼毒素含量有显著差异。
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Abstract Objec tive: To study podophy llo tox in inDysosma genus that com e from diff irent sp icies or d iffirent arears

of Gu izhou prov ince, w hich prov ide the basis of rational use ofDysosma genus. M ethod: RP- HPLC method, D ia-

monsilC18 ( 416mm @ 150 mm, 5 Lm ) co lumn w as adopted, themobile phase consisted of methano l- w ater ( 55B

45) w ith flow rate o f 1mL# m in
- 1
, and the detectorw aveleng th w as 207 nm. Result: The calibration curvew as line-

ar relat ionship in the range of 0132- 1161 Lg( r= 019999) . The average recovery rate ( n = 6) w as 10211% , RSD

was 018% . Conclusion: The podophy llo tox in inDysosma genus of diffirent sp icies o r diff irent arrears has significant

difference.
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  植物小檗科 Berberidaceae八角莲属 Dysosma,

为我国特有属。经对贵州省八角莲属药用植物资源

进行实地调查,发现贵州主要分布有 4种八角莲,即

八角莲、贵州八角莲、小八角莲、川八角莲。其中八

角莲为广布种,其次为小八角莲、贵州八角莲 (仅在

龙里有分布 )。分布域最狭窄的为川八角莲 (仅在

赫章有分布 )。另据文献报道
[ 1]
: 鬼臼毒素 ( podo-

phy llotox in)为八角莲属植物的主要有效成分之一,

主要用于人工合成鬼臼乙叉苷 ( VP- 16)、鬼臼噻吩

苷 ( VM - 26)等抗癌药, 此类药物主要用于尖锐湿

疣的治疗。本文对贵州产八角莲属药用植物不同种

属,不同产地的鬼臼毒素进行了对比研究,能为合理

利用八角莲属药材提供一定技术依据。

1 仪器与样品、试剂

Ag ilent- 1100系列: 二元泵, 全自动进样器, 二

极管阵列检测器, Ag ilen t- 1100化学工作站; 电子

天平 (METTLER AB204- S)。

鬼臼毒素对照品 ( EC NO - 2082504, S IGMA公

司 ) ,甲醇为色谱纯, 水为娃哈哈纯净水, 其余试剂

均为分析纯。

药材样品均采自贵州境内,经贵阳中医学院何

顺志教授鉴定:为八角莲属植物八角莲 Dysosma ver-

sip ellis (H ance) M. Cheng ex Y ing、贵州八角莲 D.

majorensis ( Gagnep. ) Y ing、小八角莲 D. d ifform is

( Hes.l et W ils. ) T. H. W ang、川八角莲 D. veitchii

( Hems.l etW ils. ) Fu ex Y ing的干燥根茎。
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2 方法与结果
211 溶液制备

21111 对照品溶液  取鬼臼毒素对照品适量, 精密

称定, 加甲醇制成每 1 mL含 161 Lg的对照品溶液。

21112 供试品溶液  取八角莲属药材粉末 (过 3号

筛 )约 1 g, 精密称定, 置具塞锥形瓶中, 精密加入

80%甲醇 25mL,称定重量,超声处理 (功率 250W,

频率 40 kH z) 60 m in, 放冷,再称定重量,用甲醇补足

减失的重量, 摇匀, 滤过, 取续滤液用微孔滤膜

( 0145 Lm )滤过,即得。
212 色谱条件  D iamonsil C18色谱柱 ( 416 mm @

150mm, 5 Lm);流动相: 甲醇 -水 ( 55B45); 流速为
1 mL# m in

- 1
; 检测波长为 207 nm; 柱温为 25 e 。

在上述色谱条件下,鬼臼毒素与其他峰呈良好分离,

见图 1。理论塔板数按鬼臼毒素峰计不低于 3000。

图 1 对照品 (A )及三都产八角莲 ( B )HPLC色谱图

F ig1 HPLC chrom atogram s of reference sub stance( A) and Dy sosma

genu s from Sandu ( B)

1.鬼臼毒素 ( podophyllotoxin)

213 线性关系考察  精密吸取浓度为 161 Lg#

mL
- 1
的对照品溶液 2, 4, 6, 8, 10 mL分别于 10 mL

量瓶中,加甲醇稀释至刻度,摇匀,各进样 10 LL,按

上述色谱条件测定色谱峰的峰面积, 以峰面积为纵

坐标, 对照品的进样量 (Lg)为横坐标, 绘制标准曲

线,得回归方程:

Y= 11119 @ 104X + 75103 r= 019999
线性范围为 0132~ 1161 Lg。
214 精密度试验  精密吸取浓度为 161 Lg# mL- 1

的对照品溶液 5 LL, 注入液相色谱仪, 重复进样 5

次,峰面积积分值的 RSD为 0165% ,表明本方法进

样精密度良好。

215 重复性试验  取同一八角莲药材 (产地: 贵州

三都 )粉末样品 (过 3号筛 ), 照 / 211120项下方法制

备供试品溶液 5份,进行测定,八角莲药材中鬼臼毒

素的平均含量 ( n = 5)为 0170%, RSD为 0157%, 表
明该法重复性良好。

216 稳定性试验  精密吸取同一供试品溶液,每隔

3 h进样 1次, 共测 5次, 记录峰面积, 其 RSD为

0133% ,表明供试品溶液 12 h内基本稳定。

217 回收率试验  称取已知含量的贵州三都产八

角莲药材粉末约 015 g(鬼臼毒素含量为 0170% )共

6份,精密称定,分别精密加入对照品溶液 5 mL(鬼

臼毒素浓度 01644 mg# mL
- 1
), 按 / 211120项下方

法进行操作,进样 10 LL,记录色谱峰, 计算回收率,

结果平均回收率 ( n= 6) 10211% , RSD为 018%。
218 样品含量测定  取不同产地、不同种属的八角

莲属药材根粉末约 1 g,精密称定, 按 / 211120项下

方法进行操作。分别精密吸取浓度为 161 Lg#

mL
- 1
的对照品溶液与供试液溶液各 10 LL,注入液

相色谱仪,按上述色谱条件测定,记录色谱图, 按外

标法计算样品中鬼臼毒素的含量,见表 1。

表 1 贵州产八角莲属药材中鬼臼毒素的含量 (n= 3)

Tab 1 Determ ination of podophyllotox in in

Dysosma genus from Guizhou

样品

( sample)

产地

( o rig in)

平均含量

( av erage

conten t) /%

RSD

/%

八角莲 [Dysosma versip ellis 施秉 ( Shibing) 1143 0110

(H ance)M. Cheng exY ing] 荔波 ( L ibo) 0168 1103

遵义 ( Zuny i) 1100 0107

三都 ( Sandu) 0169 0132

独山 ( Dushan) 0151 0128

贵州八角莲 [D. majorensis 龙里 ( Long li) 0127 0110

( Gagnep. ) Y ing]

小八角莲 [D. difform is (H es.l 安龙 ( Anlong) 0113 2197

etW ils. ) T. H. Wang] 贞丰 ( Zhenfeng ) 0120 1115

川八角莲 [D. veitchii ( Hems.l 赫章 (H ezhang) 0133 2187

etW ils. ) F u ex Y ing]

3 讨论

311 据文献报道 [ 2]
, 以甲醇为溶剂采用超声 (功率

250W, 频率 40 kH z)提取测得的鬼臼毒素含量较

高。因此, 分别比较了以 60%甲醇、80% 甲醇及甲

醇溶液为溶剂的提取效果, 结果表明以 80%的甲醇

作为提取溶剂所得的鬼臼毒素含量最高。并对提取

时间 30 m in、60 m in、90m in进行了考察, 结果:超声

处理 30 m in所得的鬼臼毒素含量最低, 60m in和 90

m in几无差异,考虑到操作的简便性,选择超声处理

60m in。
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312 取鬼臼毒素对照品适量, 以甲醇作为溶剂,在
190~ 400 nm波长范围内对鬼臼毒素进行扫描。扫

描结果表明, 鬼臼毒素在 207, 290 nm 处有最大吸

收,由于 207 nm处灵敏度明显高于 290 nm, 故选定

207 nm为鬼臼毒素的检测波长。

313 鬼臼毒素为八角莲中主要有效成分之一, 文献

[ 2]已有相关含量测定的研究报道,但经采用, 分离

效果不理想。作者经多次实验探索确定了正文所述

的流动相,分离效果较为满意。

314 本文对贵州不同产地的不同种属的八角莲属

植物鬼臼毒素含量进行了对比研究。从结果初步可

知,不同种属八角莲药材中鬼臼毒素含量差异较大,

其中, 以八角莲中鬼臼毒素的含量最高,小八角莲则

最低。就八角莲而言,则以施秉产的品质较好,含量

最高。

315 本试验还对八角莲属植物不同药用部位 (根、

茎、叶 )所含的鬼臼毒素进行了测定, 结果发现八角

莲属植物茎、叶不含鬼臼毒素。

316 曾比较了晒干、烘干、阴干 3种不同干燥方式

对样品中鬼臼毒素含量的影响。结果:采用 65 e 烘

干样品中鬼臼毒素的含量最高, 为产地加工方式提

供了一定的参考。
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/药品安全关键技术研究 0项目在北京召开会议

  由项目承担单位中国药品生物制品检定所举办的, /十一五0国家科技支撑计划 /药品安全关键技
术研究0项目 /常见与重要药品安全标准研究 0研究课题第二次工作会议, 于 2009年 1月 9日在北京召

开。课题参加单位中国药品生物制品检定所、北京市药品检验所、江西省食品药品检验所、黑龙江省药

品检验所、山西省药品检验所、广州市药品检验所、北京大学、天津中医药大学、上海中医药大学、北京同

仁堂股份有限公司的 18名代表参加了会议。

中国药品生物制品检定所药品检验处处长、课题负责人马双成研究员主持会议。他强调时值课题

进展中期,希望通过会议交流,了解课题总体进展情况,工作的成绩和不足,明确下一步工作的目标,以

便于更好地完成课题任务。中国药品生物制品检定所中药室副主任、子课题 2负责人肖新月主任药师

在会上结合总课题任务进展情况, 对现在课题进展中出现的问题,提出建议性的意见。各参加单位负责

人依次介绍了研究情况,其中江西所的工作已取得阶段性成果。与会代表一致表示将按照课题任务书

要求及考核指标推进工作,争取在年底圆满完成课题任务。

会议得到承办单位北京市药品检验所的大力支持。

(中国药品生物制品检定所中药室供稿 )
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