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摘要  目的: 建立 HPLC法测定山合欢皮中 ( - ) -丁香树脂酚 - 4- O - B- D -葡萄糖苷 ( SG )的含量, 并比较不同产地山合

欢皮中 SG的含量。方法: 色谱柱 Krom asil C18 ( 250 mm @ 41 6 mm, 5 Lm ) ,流动相为甲醇 -水 ( 34B66),流速 11 0 mL# m in- 1,检

测波长 210 nm, 柱温 30 e 。结果: SG在 01 02~ 015 Lg范围内, r= 019997( n = 5) ;平均加样回收率为 991 8% , RSD为 117% , n

= 6。结论:本方法简便易行, 准确可靠;不同产地药材中 SG的含量差异明显。
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Abstract Objective: To estab lish anHPLC method fo r the determ ination of the conten t of ( - ) - syringaresinol-

4- O - B- D - g lucosidase( SG ) in A lb izzia kalkora ( Roxb. ) Prain, and compare of the content of SG in Albizz ia

kalkora( Roxb. ) Pra in from different sources. M ethod: K romasil C18 ( 250 mm @ 416 mm, 5 Lm ) w as odop ted w ith

themob ile phase consisting ofmethano l- w ater( 34B66) at the flow rate of 110mL# m in
- 1
, co lumn temperaturew as

30 e , detection w ave length w as setal 210 nm. Results: The standard curve for SG w as linear in the range o f0102-
015 Lg; the average recovery w as 9918% , RSD was 117% ( n = 6) . Conclusion: The method is simp le, accurate.

The difference of the content of SG is sign ificant in Alb izzia kalkora ( Roxb. ) Pra in from d ifferent source.

K ey words:A lbizzia kalkora ( Roxb. ) Pra in; ( - ) - sy ringaresino l- 4- O - B- D - g lucosidase; HPLC

  山合欢皮为豆科植物山合欢 A lbizz ia kalkora

( Roxb. ) Prain的树皮。现代研究表明山合欢皮与

合欢皮的药理作用基本相同,具有镇静、免疫增强以

及抗生育的作用
[ 1, 2 ]
。为利用该药用资源, 本课题

组对山合欢皮镇静安神的活性部位及活性成分进行

了较系统的研究,确定 ( - ) -丁香树脂酚 - 4- O -

B- D -葡萄糖苷 ( SG)为其主要活性成分之一
[ 1, 3 ]
。

本文采用 HPLC法对不同产地山合欢皮药材中 SG

的含量进行了比较分析研究,为评价和控制山合欢

皮药材质量提供科学依据。

1 仪器与试药

Ag ilent 1100高效液相色谱仪; BP- 211D型十

万分之一分析天平。

SG对照品: 本实验室提供, HPLC法测定其纯

度 98%以上; 10批山合欢皮药材经湖北中医学院中

药鉴定教研室鉴定。

2 色谱条件

色谱柱: K romasil C18 ( 250 mm @ 416 mm, 5

Lm ); 流动相:甲醇 -水 ( 34B66), 检测波长 210 nm,

流速 110mL# m in
- 1
, 柱温 30 e 。进样量: 10 LL;

理论塔板数不低于 5000。见图 1。

3 溶液的制备

311 对照品溶液  精密称取 SG对照品适量,加甲

醇制成 25 Lg# mL
- 1
的溶液,即得。

)606) 药物分析杂志 Ch in J Pharm Ana l 2009, 29( 4)

* 湖北省 2004年教育厅自然科学类重点科研项目 ( 2004D009)
第一作者  Te:l ( 027) 61287995; E - ma i:l ganguop@ sin a. com



图 1 山合欢皮中 SG的 HPLC图谱

Fig 1 HPLC ch rom atogram of SG in A lbizzia ka lkora ( Roxb. ) P rain

A.样品 ( sam p le)  B. SG对照品 ( SG reference sub stance)

312 供试品溶液

31211 提取溶剂及提取方法的选择  取样品适量

粉末 (过 3号筛 )约 8 g, 精密称定, 置具塞锥形瓶

中,分别以不同浓度的乙醇为提取溶剂, 浸泡 2 h

后,分别采用回流提取和超声 ( 250 W, 300 Hz)提

取。实验结果表明,回流提取法提取时间较长,制备

的供试品溶液色谱中杂质峰较多,影响测定:超声提

取法方法简便,以 80%乙醇为溶剂超声提取效果较

好,且供试品色谱中杂质峰较少。见表 1。

表 1 提取溶剂及提取方法的选择
Tab 1 Selection of ex trac tion solven t and the m ethod

提取方法

( abstrac tion method)

提取溶剂

( extraction so lvent)

SG含量 ( content

of SG) /%

回流提取 ( re flux extract ion) 120 m in 60%乙醇 010061

( alcoho l)

80%乙醇 010073

( alcoho l)

乙醇 ( alcoho l) 010073

超声提取 ( ultrasonic extraction) 30 m in 60%乙醇 010056

( alcoho l)

80%乙醇 010073

( alcoho l)

乙醇 ( alcoho l) 010071

31212 提取时间的选择  取样品粉末 (过 3号筛 )

约 8 g, 精密称定,置具塞锥形瓶中, 以 80%乙醇为

提取溶剂, 浸泡 2 h后,分别超声 ( 250W, 300H z)提

取 15, 30, 45m in。实验结果表明, 以 80%乙醇为提

取溶剂超声提取 30 m in即可提取完全。

31213 萃取次数的考察  实验结果表明,用水饱和

的正丁醇萃取 4次、每次 20 mL,即可萃取完全。

31214 供试品溶液的制备  取样品粉末 (过 3号

筛 )约 8 g, 精密称定,置具塞锥形瓶中,精密加 80%

乙醇 50 mL, 称定重量, 浸泡 2 h, 超声 ( 250W, 300

H z)提取 30m in,再称定重量,用 80%乙醇补足减失

重量, 摇匀, 滤过。精密吸取续滤液 25 mL,水浴蒸

干, 残渣加水 20mL使溶解, 用氯仿 20 mL萃取, 弃

去氯仿液,水液再用水饱和的正丁醇萃取 4次,每次

20mL,合并正丁醇液, 水浴蒸干, 残渣加甲醇溶解

并定容至 5 mL量瓶中, 0145 Lm微孔滤膜滤过, 即

得。

4 方法与结果

411 线性关系考察  精密吸取对照品溶液 1, 5,

10, 15, 20 LL, 按上述色谱条件进样并测定峰面积。

以 SG的峰面积为纵坐标, 进样量 ( Lg)为横坐标进

行线性回归,其回归方程为:

Y= 54416X - 361197 r= 019997
线性范围为 0102~ 015 Lg。
412 精密度试验  精密吸取上述对照品溶液 10

LL,连续进样 5次, 测定, 结果 RSD为 210% ( n =

5),结果表明仪器精密度良好。

413 稳定性试验  取同一份供试品溶液, 在 0, 2,

4, 8, 12 h进行测定, RSD为 0157%, 结果表明供试

品溶液在 12 h内稳定。

414 重复性试验  取同一批药材样品粉末共 6份,

每份约 8 g, 按 / 3120项下方法制备供试品溶液, 按

上述色谱条件测定,结果 SG平均含量为 010072%,

RSD为 0152% ( n = 6) ,结果表明方法重复性良好。

415 加样回收率试验  取已知含量的同一批样品

粉末共 6份,每份 4 g, 精密称定, 分别精密加入 SG

对照品溶液 10 mL(浓度为 15 Lg# L
- 1
) , 按 / 3120

项下方法制备供试品溶液, 测定。结果, SG的平均

加样回收率为 9918%, RSD为 117% ( n = 6)。

416 样品测定  精密称取不同产地的药材粉末
(过 3号筛 )约 8 g,按 / 3120项下方法制备供试品溶

液, 进样 10 LL,测定,以外标法按峰面积计算 SG的

含量,结果见表 2。

表 2 10批山合欢皮中 SG的含量测定结果 ( n= 3)

Tab 2 Conten t of SG in the sam p le of d ifferen t source

编号

( No. )

来源

( source)

含量

( contend) /%

1 采自湖北英山县 [ Y ing shan (Hube i) ] 010072

2 购自广东广州 [ Guangzhou (Guangdong ) ] 010047

3 购自新疆乌鲁木齐 [Wu lumuqi ( X injiang ) ] 010075

4 购自广西南宁 [ Nann ing (Guangx i) ] 010033

5 购自河南安阳 [ Anyang (H enan) ] 010065

6 购自湖北武汉 [Wuhan (Hube i) ] 010049

7 购自江苏无锡 [Wux i ( Jiang su) ] 010019

8 购自上海 ( Shangha i) 010088

9 购自山东威海 [W eiha i ( Shandong ) ] 010034

10 购自辽宁沈阳 [ Shenyang ( L iaon ing ) ] 010054
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5 讨论
SG为木脂素苷化合物, 药理实验结果表明,其

为山合欢皮镇静作用活性成分。本文将 SG作为评

价山合欢皮药材质量的指标,采用 HPLC法测定了

其的含量,方法简便、准确, 可作为山合欢皮药材质

量控制依据。

从含量测定结果可以看出,上述 10个产地 (购

买地 )山合欢皮中 SG的含量差异明显,这是否由于

药材产地、生长年限或采收季节等因素的影响所致,

尚待进一步研究。

致谢: 本实验在湖北中医学院中药资源与中药复方省部

共建教育部重点实验室完成。
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中检所李云龙所长会见 JICA中日友好药物安全评价监测中心项目事后评估团

  2009年 3月 25日上午,中检所所长李云龙、副所长王军志会见了 JICA中日友好药物安全评价监测

中心项目事后评估团。评估团由日本财团法人国际开发高等教育机构事业部长冈田尚美女士、日本财

团法人国际开发高等教育机构事业部主任房前理惠女士和在华咨询人员赵海东先生一行组成。

此次 JICA事后评估团是受 JICA委托,对中检所安评中心在 JICA中日友好药物安全评价监测中心

项目结束后在中国发挥的作用进行评估。

首先,李云龙所长对 JICA事后评估团的来访表示欢迎, 并指出在 JICA中日友好药物安全评价监测

中心项目执行期间,日方向我所提供了必要的仪器设备,派遣 128名专家学者指导 GLP的实施,接受中

方研修人员 25名。通过中日双方政府各级有关部门的大力支持,检定所安评中心建立了完整的符合

GLP规范的 QAU体系和 SOP管理体系,通过了日本检查团的终期评估,是我国首次由国际 GLP专家认

可达到能按国际 GLP规范要求开展药物安全性评价工作的中心,对于推动中国药品非临床安全性评价

中 GLP规范的全面实施,保证公众的用药安全, 发挥着十分重要的示范作用。李云龙所长对日方提供

的支持与帮助表示由衷的感谢,希望中检所在与日本 JICA 5年友好技术合作的基础上加强与扩大我所

与日方在药物安全评价监测等相关领域的合作与交流,要借鉴前 5年合作中积累的经验,进一步有效务

实地开展今后的合作。 JICA事后评估团充分肯定了 5年间双方合作所取得的成效和项目结束后安评

中心在药物安全评价监测工作中所取得的新的进展。王军志副所长向日方介绍了中检所的业务概况、

药品检测相关政策及标准、GLP标准检测执行情况和中检所对安评中心的发展所发挥的作用,并介绍了

安评中心安全评价技术平台的建设得到科技部和 863重大专项专家组的高度评价, 目前安评中心已经

开始进行包括生物技术药物在动物体内生物分布、药物毒代动力学等的安全评价工作, 并与日方讨论了

相关领域的工作。

参加此次会见的还有中检所国际合作处处长李玲、安评中心王秀文副主任和王雪副主任。

(中检所国际合作处供稿 )
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