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摘要：为分析厚朴有效成分，建立了厚朴药材中厚朴酚与和厚朴酚的HPLC-MS快速分析方法．鉴定出厚朴

的有效成分为厚朴酚、和厚朴酚和Obovatol，并测定了其含量，为提高厚朴质量控制提供参考。
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Magnolia Officinalis by HPLC-MS
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Abstract：To analyze the active compononts of Magnolia officinalis，a fast HPLC—MS method was developed．

Magnolol。Honokiol and Obovatol were identified and qualitied by HPLC-MS．The method provides a refer—

ence for the quality control of Magnolia offieinalis．
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0引言

厚朴为木兰科植物厚朴(Magnolia officinalis

Rehd)或凹叶厚朴(Magnolia officinalis Rehd．

Wils)的干燥干皮、根皮及枝皮，主产于四川、湖

北、浙江、贵州、湖南等地．厚朴具有燥湿消痰、下

气除满的功效，常用于湿滞伤中、腕痞吐泻、食积

气滞、腹胀便秘、痰饮喘咳等症．厚朴生长周期长，

一般需15---20年，刮皮后的厚朴树极易死亡，故

市场上该药材长期供不应求[1]．目前，全国各地出

现了近30种药用植物的皮混作厚朴使用，给药材

收购、检定、临床应用带来很大的混乱．

近年来，关于厚朴药材中成分分析的报道较

多，例如紫外分光光度法、薄层扫描法、高效液相

色谱法¨引、气相色谱法r_4-s3和气一质联用法【61等．

本实验利用HPLC对厚朴药材的提取成分进行

分离，根据质谱提供的各化合物的分子量信息，结

合厚朴药材化学成分的有关报道，鉴定其化学成

分，为厚朴药材的鉴别真伪和分析优劣提供有用

的信息和方法．

1 实验部分

1．1仪器与试药

仪器HITACHI液相色谱仪，包括HITA-

CHI Integrator D-7500。HITACHI Pump L-7 150，

HITACHI Detector L-7420 UV—VIS；美国安捷伦

公司(惠普公司)制造的HP Ii00LC／MS 1949A；

AS系列超声波清洗器；AL-OI溶剂过滤器．

试药厚朴药材为市售，厚朴酚及和厚朴酚

的对照品由日本和光纯药工业株式会社提供，甲
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醇为分析纯，水为重蒸馏水，所有溶剂都经过

0．45 rtm的过滤器过滤并脱气．

1．2实验条件

色谱条件 色谱柱为Alltima C18 150 ITIn-t×

4．6 mm，5Ⅱm，流动相甲醇一水的体积比为75，25，

柱温为室温，检测波长为254 nln，流速为1．0 mL／

rain，进样量为25肛L．

质谱条件记录总离子流(TLC)色谱图，离

子扫描方式为APCI(一)，质量扫描范围为m／z

100一500．毛细管电压为6 000 V，传输／裂解电压

为70 V，干燥气(N：)流速为4 L／min，雾化气(N：)

压力为275．8 kPa，干燥气温度为300℃．

1．3对照品及样品溶液的制备

对照品配制0．2 g／L厚朴酚、和厚朴酚的

甲醇溶液，取配制的厚朴酚与和厚朴酚溶液等量

混合，即得对照品混合溶液，浓度均为0．1 g／L．

样品精称1．00 g厚朴粗粉，置于50 mL的

具塞锥形瓶中，加甲醇溶液20 mL，振摇，超声

10 rain后滤过，定容在25 mL的容量瓶中，加甲醇

定容至刻度，摇匀，用0．45 btm滤膜过滤，即得样

品．

2结果与讨论

2．1提取方法的选择

表1中给出了不同提取方法的提取结果．从

表中可知，在提取量相差不大的前提下，超声法可

明显缩短浸取时间，且设备简单，只需常温常压操

作．同时，以超声法提取时超过30 min厚朴酚与和

厚朴酚的含量变化不大，因此提取时间以10 min

为宜．

表1 不同提取方法测定厚朴酚与和厚朴酚的结果

2．2色谱条件的优化

分别以甲醇一水和乙腈一水为流动相进行实

验，记录不同比例、不同波长、不同流速的色谱图．

结果表明：用甲醇一水体积比为75：25，流速为

1．0 mL／min，波长为254 nm为最佳条件，且此时

所要分析的峰达到基线分离，见图1．
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圈1厚朴药材的HPLC-MS谱图

2．3重现性实验平行操作配制5份同一厚朴

提取物的供试品溶液，分别进样．结果显示，相对

保留时间RSD小于0．03％，相对峰高的RSD小

于1．6％，说明重现性较好．

2．4样品稳定性取一新配制的供试品溶液，分

别在0，2，4，8，12，24 h时进样分析．结果显示，相

对保留时间RSD小于0．01％，相对峰高的RSD

小于2．3 oA，表明样品稳定性较好．

2．5 线性关系

用厚朴酚与和厚朴酚不同浓度与对应的峰面
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积做图，其浓度与峰面积关系由Origin6．0软件

处理的回归方程分别为：

和厚朴酚A=37 754．8 C一6．5，R2=0．99；

厚朴酚A=17 415．7 C一17．2，R2=0．99．

取对照品溶液进样，测得最低检出量分别

为：厚朴酚0．08 Pg，和厚朴酚0．01弘g；最低检测浓

度分别为：厚朴酚0．004 g／L，和厚朴酚0．0005 g／L

2．6定性分析

厚朴中主要含有木脂素类成分，大部分属于

新木脂素类，主要包括厚朴酚(Magnol01)、和厚朴

酚(Honoki01)．根据对照品及样品的HPLC—MS

图谱及得到的各色谱峰的光谱图——一级质谱图

(各成分相对分子量)和二级质谱图(某成分的特

征碎片)，确定：1号峰为和厚朴酚，m／z 265．0为

[M一1]叫峰；3号蜂为厚朴酚，m／z 265．0为[M一

1]叫峰．查对有关质谱资料，在质谱中的碎片峰与

有关Obovatol的文献”1中的碎片峰质量数和紫

外吸收都一致(UV入鬻H niT／．：206，272)，故鉴定
2号峰为Obovatol，m／z 281．1为[M一1]_1峰，

m／z 164．1为[(M—1)一C9H9]-1峰，m／z 133．1

为[(M～1)一C。H，0：]_1峰．厚朴酚、和厚朴酚与

obovatol的结构图见图2．

滞坶伽
厚朴酚 和厚朴酚 Obovatol

图2厚朴酚、和厚朴酚与obovatol的结构图

2．7 定■分析

分析6批厚朴药材，测得厚朴酚与和厚朴酚

的含量，见表2．由于Obovatol无标准品，故其含

量是根据与厚朴酚的峰面积比值来计算，因此仅

供参考．

表2厚朴酚、和厚朴酚与obovatol含量测定结果

3 结论

本研究对厚朴药材中的主要色谱峰进行了特

征成分的表征，研究结果表明此方法能够快速有

效地评价厚朴的质量．运用本方法能够初步鉴定

含有的其他化合物Obovatol，确证含有厚朴酚及

和厚朴酚，并可测定其含量。
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