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摘要  目的: 建立短葶山麦冬中短葶山麦冬皂苷 C的含量测定方法, 并对其块根和须根中短葶山麦冬皂苷 C的含量进行了测

定。方法:采用 H PLC - ELSD法, 使用 Phenom enex C18 ( 250 mm @ 416 mm, 5 Lm )色谱柱, 流动相为乙腈 -水,梯度洗脱 ( 0~ 15

m in,乙腈 20% y 30% ; 15~ 16 m in, 乙腈 30% y 48% ; 16~ 40 m in,乙腈 48% ), 流速 1 mL# m in- 1, 柱温 30 e , 漂移管温度 105

e , 氮气流速 21 4 L# m in- 1。结果:短葶山麦冬皂苷 C进样量在 11 04 ~ 8134 Lg范围内线性良好 ( r= 01 9998); 平均回收率

( n= 6)为 951 8% ; RSD为 115%。结论:本方法简便 ,准确,可用于短葶山麦冬中短葶山麦冬皂苷 C的定量分析。须根中的短

葶山麦冬皂苷 C含量明显高于块根。
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HPLC- ELSD determination of ruscogenin 1-O- [B-D - glucopyranoside

( 1y 2) ] [ B-D - xylopyranosyl( 1y 3) ] - B-D - fucopyranoside

in Liriope muscari( Decne. ) Bailey
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Abstract Objec tive: To develop a m ethod fo r the determ ination o f ruscogen in 1- O - [ B- D - g lucopyranoside

( 1y 2) ] [ B- D - xylopyranosy l( 1y 3) ] - B- D - fucopyranoside in L iriop e muscari ( Decne. ) B ailey and study

on the ruscogen in 1- O - [ B- D - g lucopyranoside( 1y 2) ] [ B- D - xy lopyranosy l( 1y 3) ] - B-D - fucopyrano-

side content in tuber and fibrous root o fLiriope muscari ( Decne. ) B ailey. M ethods: TheHPLC- ELSD method w as

adopted. The ana lysis w as performed on aPhenomenex C18 ( 250mm @ 416mm, 5 Lm ) co lumn and themob ile phase

consisted of a m ixture of aceton itrile- w ater w ith gradient elution ( 0- 15 m in, acetonitrile 20% y 30% ; 15- 16

m in, aceton itrile 30% y 48%; 16- 40m in, aceton itrile 48% ) at the flow rate o f 110mL# m in
- 1
. The co lumn tem-

perature w as 30 e , the drift tube temperaturew as 105 e , and the nebu lizer gas flow rate w as 214 L# m in
- 1
. Re-

sults: The linear range of ruscogenin 1- O - [ B- D - g lucopyranoside( 1y 2) ] [ B- D - xy lopyranosy l( 1y 3) ] -

B- D - fucopyranosidew as 1104- 8134 Lg( r= 019998) , and the average recovery( n= 6) w as 9518% w ith RSD o f

115%. Conclusion: Themethod is simp le, re liab le and accurate, and can be used for the quality ana lysis of ruscoge-

n in 1- O - [ B-D - g lucopyranoside( 1y 2) ] [ B- D - xy lopyranosy l( 1y 3) ] - B- D - fucopyranoside in Liriope

muscari( Decne. ) Ba iley; Obv iously, the contents of ruscogen in 1- O - [ B- D - g lucopyranoside( 1y 2 ) ] [ B-

D - xy lopyranosy l( 1y 3) ] - B- D - fucopyranoside in fibrous root w ere h igher than that in tuber.

K ey words: Liriope muscari ( Decne. ) B ailey; ruscogen in 1- O - [ B- D - g lucopyranoside ( 1y 2) ] [ B- D - xy-

lopyranosy l( 1y 3) ] - B- D - fucopy ranoside; HPLC- ELSD
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短葶山麦冬 Liriopemuscari( D ecne. ) Ba iley为百

合科山麦冬属植物, 此属植物包括 8个种 ( 1个变

种 )
[ 1]
,其中短葶山麦冬和湖北山麦冬一同收载于

中国药典 2010年版山麦冬项下
[ 2]
。短葶山麦冬主

要分布在福建泉州市洛江区及莆田市仙游等地,其

具有养阴生津、润肺清心的作用,含有多糖和多种鲁

斯可皂苷,其中短葶山麦冬皂苷 C含量较多, 也是

重要的活性成分,现代研究表明
[ 3~ 5]

,短葶山麦冬皂

苷 C具有良好的免疫调节、抗炎、抗肿瘤、抗疲劳等

作用。目前, 中国药典收载的山麦冬 (短葶山麦冬

和湖北山麦冬 ), 它们的药用部位是块根, 大量的须

根资源被弃之。本文建立了 HPLC- ELSD法, 分别

测定短葶山麦冬须根和块根中短葶山麦冬皂苷 C

含量,并做了一些比较研究。所建立的方法可以为

短葶山麦冬的质量控制研究提供一些有用的参考。

1 仪器、试药和样品

W aters 2695高效液相色谱仪; A lltech ELSD -

2000ES型蒸发光散射检测器; Empow er色谱数据工

作站。

  短葶山麦冬皂苷 C对照品为自制。经 IR、MS、
1
H - NMR、

13
C- NMR确定结构为短葶山麦冬皂苷

C,采用本文的色谱条件测定, 峰面积归一化法计算

纯度大于 9810%。
短葶山麦冬的须根和块根样品均来自福建泉州

市罗溪镇、马甲镇等不同的种植地区,由中国药品生

物制品检定所中药室张继老师鉴定。

2 溶液制备

211 对照品储备液  精密称取短葶山麦冬皂苷 C

对照品 26107mg, 置 25 mL量瓶中, 用甲醇溶解并

稀释至刻度,摇匀,即得。

212 供试品溶液  取短葶山麦冬须根、块根粉末

(过 3号筛 )约 1 g,精密称定,精密加入 95%乙醇 50

mL,称定重量,回流提取 2 h, 补充损失重量, 过滤,

精密量取续滤液 25 mL,减压回收溶剂, 残渣用甲醇

溶解并定容于 5mL量瓶中,摇匀,即得。

3 色谱条件
色谱柱: Phenomenex C18 ( 250 mm @ 416 mm, 5

Lm);流动相:乙腈 -水,梯度洗脱 ( 0~ 15 m in, 乙腈

20% y 30%; 15~ 16 m in, 乙腈 30% y 48% ; 16~ 40

m in,乙腈 48% );流速: 1 mL# m in
- 1
;柱温: 30 e ;漂

移管温度: 105 e ; 气体流速: 214 L# m in
- 1
; 进样

量: 10 LL。在本文色谱条件下,按短葶山麦冬皂苷

C的色谱峰计算, 理论塔板数不小于 4000, 对照品

及样品色谱图见图 1。

4 线性关系考察
精密量取 / 2110项下对照品储备液 015, 1, 2, 3,

4mL,分别置 5 mL量瓶中, 用甲醇定容,摇匀, 即得

5个浓度的对照品溶液,分别进样 10 LL,测定峰面

积积分值。以进样量 ( Lg)的常用对数值 X 为横坐

标, 峰面积积分值的常用对数值 Y为纵坐标, 进行

线性回归,回归方程为:

Y= 11639X + 51670  r= 019998
短葶山麦冬皂苷 C进样量在 1104~ 8134 Lg范围内
线性关系良好。

5 精密度试验

取 / 2110项下的对照品储备液适量, 用甲醇稀

释成 016257 mg# mL
- 1
的对照品溶液, 连续进样 6

次, 记录短葶山麦冬皂苷 C的峰面积积分值, 计算

RSD( n= 6)为 0152%, 表明精密度良好。

6 重复性试验

取短葶山麦冬须根样品 1共 6份, 每份 1 g, 精

密称定,依 / 2120项下方法制备供试品溶液,进样测

定, 外标法计算短葶山麦冬皂苷 C的含量。结果须

根样品中短葶山麦冬皂苷 C含量平均值 ( n = 6)为

01528%, RSD为 112% ,表明方法的重复性良好。

7 稳定性试验
取短葶山麦冬须根样品的供试品溶液,在本文

色谱条件下,每隔 4 h进样 1次, 共 6次, 结果短葶

山麦冬皂苷 C峰面积积分值的 RSD ( n = 6)为

0175% ,表明供试品溶液在 20 h内稳定。

8 加样回收率试验

取已测知短葶山麦冬皂苷 C含量 ( 01528% )的

短葶山麦冬须根样品 6份, 每份 015 g, 精密称定。

分别加入 016257 mg# mL
- 1
的对照品溶液 015 mL,

挥干溶剂,依 / 2120项下方法制备供试溶液,进样测

定,计算回收率。结果平均回收率 ( n = 6)为 9518%,

RSD为 115%。
9 样品测定

取不同产地短葶山麦冬的块根和须根样品, 依

/ 2120项下方法制备供试品溶液,在 / 30项色谱条件

下进样测定,以外标法计算各样品中短葶山麦冬皂

苷 C含量。结果 9批块根样品中短葶山麦冬皂苷 C

含量分别为 01273%, 01267%, 01261%, 01239%,

01257%, 01262% , 01253%, 01263% , 01251% ; 8批

须根样品中短葶山麦冬皂苷 C含量分别为 01528%,

01539%, 01537% , 01517%, 01526% , 01558%,

01531%, 01528%。
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图 1 对照品 (A )、块根样品 ( B)及须根样品 ( C)色谱图

Fig 1 Ch rom atogram s of reference substan ce( A ), tuber sam ple( B) and f ibrous root samp le( C )

1.短葶山麦冬皂苷 C ( ruscogen in 1- O - [ B- D - glucopyranos ide( 1y 2) ] [ B- D - xylopyranosyl( 1y 3) ] - B- D - fucopyranosid e)

10 讨论

1011 中国药典 2010年版一部山麦冬鉴别项下短

葶山麦冬皂苷 C的薄层色谱鉴别提取溶剂为甲醇,

本文考察 95%乙醇作提取溶剂时发现,提取液中糖

的量明显减少; 同时省去了正丁醇萃取的步骤。从

供试品溶液 HPLC - ELSD色谱图可以看到待测组

分短葶山麦冬皂苷 C和多数组分色谱峰均达到分

离要求,经实验摸索可知 95%乙醇对短葶山麦冬皂

苷 C提取效果与和甲醇作提取溶剂几乎一样, 因此

本文选择 95%乙醇作提取溶剂。

1012 由于短葶山麦冬须根中的短葶山麦冬皂苷 C

和其他多个组分在紫外检测器中无吸收, 本实验选

择蒸发光检测器。尽管蒸发光检测器灵敏度和重现

性较差,但本文所建立的测定短葶山麦冬中短葶山

麦冬皂苷 C含量的方法可以为短葶山麦冬的质量

控制提供一定的参考。

1013 从本文的测定结果可以看出, 短葶山麦冬须

根中的短葶山麦冬皂苷 C含量明显高于块根; 从

HPLC- ELSD色谱可以看到,须根中的化学成分也

多于块根 (见图 2) , 2个部位的化学成分和含量都

有明显的区别。

1014 短葶山麦冬须根中短葶山麦冬皂苷 C含量

丰富。所以,在提取活性成分短葶山麦冬皂苷 C时

可以考虑选择须根为提取原料。
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图 2 9批块根样品 (A )及 8批须根样品 ( B )的 HPLC- E SLD色谱图

Fig 2 Ch rom atogram s of 9 tuber samp le( A) and 8 fibrou s root sam p le( B )
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