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摘要  目的: 建立测定鸡骨草药材中相思子碱和下箴刺桐碱含量的方法。方法: 采用反相高效液相色谱法, 色谱柱为 Krom asil

C18 ( 250 mm @ 41 6 mm, 5 Lm ) ,流动相为水 -甲醇 -乙腈 -冰醋酸 -三乙胺 ( 82B13B5B01 2B013) ,流速为 11 0 mL# m in- 1, 检测

波长为 220 nm, 柱温为室温。结果: 相思子碱和下箴刺桐碱线性范围均为 11 1~ 55 m g# L- 1 ( r= 01 9999); 平均回收率 ( n= 6)

分别为 1041 6%和 1031 5%。结论:所建方法简便、快速,结果准确, 为鸡骨草药材的质量评价提供了可靠的方法。
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RP - HPLC simultaneous determ ination of abrine

and hypaphorine inAbrus cantoniensis
*
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Abstract Objective: To establish amethod for the determ ination of abrine and hypapho rine inA brus cantoniensis.

Methods: AnHPLCm ethod w as adopted. Chromatograph ic assay w as performed on Kromasil C18 co lumn( 250mm @

416mm, 5 Lm) at room temperature, w ith w ater- m ethanol- acetonitrile- g lac ial ace tic ac id- trie thylam ine( 82B

13B5B012B013) as mobile phase. The flow rate w as 110mL# m in
- 1

and the detection w ave leng th w as 220 nm. Re-

sults: The abrine and hypaphorine had a good linearity in the range of 111- 55mg# L
- 1
( r= 019999) , the recover-

ies ( n = 6) w ere 10416% and 10315%, respectively. Conclusion: The method is simple, accurate and reproduc-i
b le. It can be used for quality contro l ofAbrus cantoniensis.
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  豆科相思子属植物鸡骨草 Abrus canton iensis

Hance为中国药典收载的常用中药,有清热利湿、解

毒止痛的功效。除民间配方用药外, 鸡骨草是生产

鸡骨草胶囊、鸡骨草丸、鸡骨草肝炎冲剂等多种中成

药的原料,也是我国出口中草药品种之一。两广民

间还有用鸡骨草煲汤、煮凉茶的习俗
[ 1]
。为了加强

对鸡骨草药材及其制剂的质量控制, 前人已对鸡骨

草中相思子碱的含量测定进行了研究
[ 2, 3]

, 但对鸡

骨草中下箴刺桐碱的含量测定研究尚未见报道。由

于下箴刺桐碱是豆科相思子属和刺桐属植物中常见

的生物碱,并有一定的生理活性
[ 4~ 6]

,可作为鸡骨草

质量控制的指标之一。作者采用反相高效液相色谱

法同时测定了鸡骨草药材中的相思子碱和下箴刺桐

碱, 获得满意结果。所建方法简便、灵敏、准确,为鸡

骨草药材质量评价提供了科学依据。

1 仪器与试药
1200高效液相色谱仪, 包括二极管阵列检测

器、Chem stat ion色谱工作站 (美国安捷伦公司 ) ; 超

声波清洗器 (必能信超声有限责任公司 )。相思子

碱对照品 (美国 SIGMA - ALDR ICH 公司, 纯度

99% ),下箴刺桐碱对照品 (纯度 > 98% ,自制,经
1
H

- NMR、
13
C - NMR、HSQC、HMBC和 MS鉴定结

构 ) ;甲醇和乙腈均为色谱纯,三乙胺和冰醋酸均为

分析纯,水为纯净水。所用鸡骨草药材分别采购自

广西南宁、桂林、梧州等市县以及广州市和珠海市,

经广西中医药研究院中药室方鼎研究员鉴定品种为
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Abrus cantoniensis Hance。

2 溶液的制备

211 对照品混合储备液  精密称取对照品相思子

碱和下箴刺桐碱各 515 mg, 置于 50 mL量瓶中, 加

流动相溶解,定容,摇匀,制成每 1mL含相思子碱和

下箴刺桐碱各 0111 mg的混合溶液。
212 供试品溶液  取过 40目筛的鸡骨草药材粉末

约 110 g, 精密称定, 置锥形瓶中, 加流动相 50 mL,

称定重量, 浸泡过夜。超声处理 ( 80W, 50 kH z) 30

m in,放冷,再称定重量,用流动相补足减失的重量,

摇匀, 用注射器取上清液, 经 0145 Lm微孔滤膜过
滤,续滤液即为供试品溶液。

3 色谱条件

色谱柱为 Kromasil C18 ( 250 mm @ 416 mm, 5

Lm);流动相为水 -甲醇 -乙腈 -冰醋酸 - 三乙胺

( 82B13B5B012B013), 临用前经过滤超声脱气处理;
流速 110 mL# m in

- 1
;紫外检测波长为 220 nm;柱温

为室温;进样量为 10 LL。在此色谱条件下, 对照品

和样品的色谱图见图 1。

图 1 对照品 ( A)和 9号鸡骨草样品 ( B)的色谱图

F ig 1  HPLC chromatogram s of reference sub stances ( A ) , No19

samp le ofA bru s can toniensis( B)

1.相思子碱 ( ab rine)  2.下箴刺桐碱 ( hypaphorin e)

4 方法学考察

411 线性关系考察  精密吸取对照品混合储备液
011, 015, 110, 210, 310, 410, 510 mL, 分别置 10 mL

量瓶中,用流动相稀释至刻度, 摇匀, 滤过,即得系列

浓度对照品混合溶液。精密吸取各对照品混合溶液

10 LL进样, 在 / 30项色谱条件下测定。以对照品浓

度为横坐标,峰面积为纵坐标, 绘制标准工作曲线并

进行回归计算,相思子碱、下箴刺桐碱回归方程分别

为:

Y= 1413X + 7711 r= 019999
Y= 1014X + 6415  r= 019999
结果表明相思子碱和下箴刺桐碱浓度均在 111~ 55
mg# L

- 1
范围内,与峰面积呈良好的线性关系。

412 精密度试验  精密吸取同一对照品混合溶液

10 LL, 重复进样 6次, 测定峰面积,结果相思子碱和

下箴刺桐碱峰面积的 RSD ( n = 6)分别为 114%和
116% ,表明仪器精密度良好。

413 重复性试验  精密称取同一批鸡骨草样品 ( 7

号样品,广西南宁 ) 6份,按 / 2120项的方法操作, 测

定并计算各份供试品溶液中思子碱和下箴刺桐碱的

含量。结果相思子碱的平均含量为 0134 mg# g
- 1
,

RSD= 214%;下箴刺桐碱的平均含量为 0120 mg#
g
- 1
, RSD = 217%。表明方法的重复性良好。

414 稳定性考察  精密吸取同一批供试品溶液, 分
别于 0, 3, 6, 9, 12 h进样测定,计算相思子碱和下箴

刺桐碱的含量, RSD( n = 5)分别为 116% 和 210%。
结果表明,供试品溶液在室温条件下 12 h内稳定。

415 回收率试验  取已知含量 (相思子碱含量为

0134mg# g
- 1
,下箴刺桐碱的含量为 0120mg# g

- 1
)

的同批鸡骨草药材 ( 7号样品,广西南宁 )粉末 015 g
共 6份,精密称定, 分别加入浓度为 0117 mg# mL

- 1

的相思子碱对照品溶液和浓度为 0110mg# mL- 1
的

下箴刺桐碱的对照品溶液各 110 mL, 按 / 2120项下
方法制备供试溶液。各取 10 LL进样测定, 结果相

思子碱和下箴刺桐碱的平均回收率 ( n = 6)分别为

10416%和 10315%, RSD分别为 213%和 211%。
5 样品测定

分别取不同产地的鸡骨草样品, 按 / 2120项下
方法制备供试品溶液, 在 / 30项色谱条件下进行分

析,以峰面积按外标法计算含量。不同产地鸡骨草

中相思子碱和下箴刺桐碱的含量见表 1。

6 讨论
611 提取方法的选择  有文献报道用甲醇为提取

溶剂,用索氏提取器加热回流提取约 2 ~ 3 h
[ 2]
, 但

经实践觉得此方法操作比较复杂, 提取物中叶绿素

杂质等也较多。本文改用超声波提取法,操作较简

便, 可以缩短提取时间。以流动相作为提取溶剂,其

中的醋酸有利于生物碱类成分的溶出,叶绿素等杂

质的干扰也相对较少。分析超声提取时间在 15 ~

60 m in内的提取效果, 发现超声提取时间超过 30

m in后,提取液中的相思子碱和下箴刺桐碱含量变

化不大,但杂质明显增加。因此选用超声提取时间

为 30 m in。
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表 1 不同产地鸡骨草样品中相思子碱和
下箴刺桐碱含量测定结果 (m g# g - 1 )

Tab 1 Conten ts of abrine and hypaphorine inAbrus

canton iensis from d ifferen t hab itats

编号

( No. )

产地

( or ig in)

相思子碱

( abrine)

下箴刺桐碱

( hypapho rine)

1 广东广州 ( G uang zhou, Guangdong) 0122 0107

2 广东珠海 ( Zhuha,i Guangdong) 0129 0109

3 广西玉林 ( Yulin, G uangx i) 0120 0117

4 广西钦州 ( Q inzhou, Guangx i ) 1140 0142

5 广西金秀 ( Jinx iu, G uangx i) 0129 0139

6 广西凭祥 ( P ingx iang, Guangx i) 1119 0146

7 广西南宁 ( Nann ing, Guangx i) 0134 0120

8 广西横县 ( H engx ian, Guangx i) 0175 0131

9 广西梧州 (Wuzhou, Guangx i) 0139 0142

10 广西桂林 ( Guilin, Guangx i) 0118 0109

612 检测波长的选择  利用 DAD检测器在 190~

400 nm范围内扫描,发现相思子碱和下箴刺桐碱样

品的最大吸收波长为 220, 278, 290 nm,分别在三处

波长下对样品进行测试,发现在 220 nm处灵敏度较

高,峰形较好。因此, 选择 220 nm作为检测波长。

613 流动相的选择  参考文献 [ 2] ,选择水 - 甲醇

-乙腈 -冰醋酸 - 三乙胺溶剂系统, 并对其中各成

分比例进行了相应的调整; 采用本文水 - 甲醇 -乙

腈 -冰醋酸 - 三乙胺 ( 82B13B5B012B013)为流动
相,相思子碱和下箴刺桐碱达到基线分离, 峰形对

称,分离度好。

614 小结  比较 10批鸡骨草药材的测定结果可发

现,不同产地的样品中生物碱的含量也不相同,部分

样品中下箴刺桐碱的含量大于相思子碱。下箴刺桐

碱是豆科刺桐属、相思子属及黄芪属植物中常见生

物碱, 可影响一些叶螨的生育
[ 4]
, 也是一种霉菌性

激素拮抗剂
[ 5]
。它曾被认为是一种具有神经毒, 可

导致惊厥的化合物
[ 6]
。目前在一些动物实验中虽

然未能观察到下箴刺桐碱的毒性
[ 7]
, 但它仍是一种

值得关注的化合物。
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