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HPLC f ingerpr in t of flavono ids of Kushen Tang and its correla tion to

Scu te lla ria ba ica lensis and Sophora flavescens
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(School of Chinese Pharm acology, B eijing U niversity of Chinese M edicine, B eijing 100102, China)

[ Abstract]　O bjective: To establish the HPLC fingerp rint of the flavonoids of Kushen Tang, and to study its correlation to

Scutellaria baicalensis and Sophora flavescens. M ethod: The fingerp rints of the flavonoids of Kushen Tang were established by HPLC

under two detective wavelengths 280 nm and 365 nm. The correlation existed in the common peaks of HPLC fingerp rint of Kushen Tang

and the Chinese meteria medicines which composed the p rescrip tion was exp lored by analyzing the HPLC fingerp rints of different com2
patibilities. The chem ical constituents which the common peaks stood for were analyzed by adding controls to the samp les respectively.

Result: Under the detective wavelength 280 nm, 19 common peaks were found, which came from S. ba ica lensis excep t that two peaks

came from S. f lavescens, and eight peakswere baicalin / trifolirhizin, wogonoside, luteolin, baicalein, oroxylin A, 5, 82dihydroxy26, 72
dimethoxyflavone, wogonin and formononetin /chrysin respectively. Under the detective wavelength 365 nm, 22 common peaks were

found, which thirteen peaks came from S. baica lensis and six peaks came from S. f lavescens. Among them, eleven peaks were baica2
lin, wogonoside, baicalein, oroxylin A, 5, 82dihydroxy26, 72dimethoxyflavone, wogonin, chrysin /72methoxyflavone, 2′, 42dihydroxy2
4′, 6′2dimethoxychalcone, 4, 4′2dimethoxychalcone, xanthohumol and kuraridin respectively. Conclusion: The common peaks of

HPLC fingerp rint of the flavonoids of Kushen Tang, which were obtained under the two detective wavelengths 280 nm and 365 nm,

came from S. ba ica lensis and S. f lavescens. It was more scientific and comp rehensive that establishing the HPLC fingerp rint of the fla2
vonoids of Kushen Tang under the detective wavelength 365 nm.
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HPLC测定胆南星中猪去氧胆酸的含量
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(11中国中医科学院 中医临床基础研究所 ,北京 100700;

21中国中医科学院 中药研究所 , 北京 100700)

[摘要 ]　目的 :建立胆南星中猪去氧胆酸含量测定方法 ,为其质量控制提供方法。方法 :用 HPLC2蒸发光散射
检测测定样品的猪去氧胆酸含量。色谱和检测条件 : D iamonsil C18色谱柱 (416 mm ×250 mm, 5μm) ,柱温 35 ℃;流
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动相甲醇 2水 2冰醋酸 (75∶25∶0101) ,流速 1 mL·m in - 1 ;漂移管温度 85 ℃,空气流速 310 L·m in - 1。结果 :猪去氧胆

酸进样量在 214～24μg,进样量和峰面积的对数呈线性 ( r = 01999 8)。平均加样回收率为 9711% , RSD 310% ( n =

5)。结论 :方法简便 ,测定准确 ,且重复性好 ,可用于胆南星的质量控制。

[关键词 ]　胆南星 ;猪去氧胆酸 ;含量测定 ; HPLC2ELSD
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　　胆南星为天南星炮制品之一 ,系由制或生天南

星细粉与牛、羊或猪胆汁经加工炮制而成。胆汁制

南星 ,既可减低生南星毒副作用 ,又使其药性由温转

凉 ,变温化寒痰药为清化热痰、息风定惊之品。本草

认为治惊风有奇效。胆南星的原药材为天南星 ,其

药用物质基础研究很少 ,特别是与传统药效相对应

的化学成分尚不清楚。目前 ,胆南星疗效成分也不

完全清楚 ,尚无完整而准确地表述和控制胆南星药

用质量的统一化学成分指标。因此 ,需要从化学成

分的层面提供对胆南星进行质量控制方法和实验研

究的支持。

作为胆南星主要加工辅料胆汁 ,古代和现代文献

均对其药效作用给予重要评价 ,现代实验药理学研究

也报道胆汁具有一定镇静、安神 ,调节心血管系统作

用。作者在胆南星工艺比较研究中 ,也见到了胆汁在

镇静方面有一定的作用 ,因此胆汁酸含量的变化无疑

可以部分反映炮制品药用质量及炮制工艺的稳定性。

现市售胆南星多为用猪胆汁做辅料加工而成。作者

按《中国药典》胆南星项下的发酵及混合蒸制法的炮

制工艺 ,用猪胆汁分别实验研制胆南星炮制品 ,对其

猪去氧胆酸含量检测方法进行了研究 ,在此基础上进

行了含量测定 ,以期为炮制品控制提供方法。

1　仪器与试药

HP1100型单元泵和 3395型积分仪 ; A lltech500

型蒸发光散射检测器 ;空气发生器 (北京汇龙公

司 ) ;沙得利司 2004MP型电子半微量天平。甲醇

(色谱级 ) ,超纯水 (本所制备 ) ,其他试剂均为分析

纯。猪去氧胆酸 (含量≥98% , Sigma公司 )。

药材为掌叶半夏 P inellia peda tisecta Schott的块

茎 ,制南星 按《中国药典》制南星项下的炮制法制

备。胆南星 按《中国药典》胆南星项下的发酵法及

混合蒸制法炮制。猪胆汁由北京房山畜牧屠宰厂提

供猪胆囊中直接取出后得到。制南星细粉与猪胆汁

混合加入量比为 1∶6。

2　方法与结果

2. 1　测定方法 　色谱条件 : D iamonsil C18色谱柱

(416 mm ×250 mm, 5μm) ,柱温 35 ℃;流动相甲醇 2
水 2冰醋酸 (75∶25∶0101) ,流速 1 mL·m in

- 1
;蒸发

光散射检测器漂移管温度 85 ℃,空气流速 310 L·

m in - 1。在此条件下 ,猪去氧胆酸与其他组分均能达

到较好分离 ,见图 1。

图 1　猪去氧胆酸和胆南星分离色谱图

A.猪去氧胆酸 ; B.胆南星 ; 1.猪去氧胆酸

2. 2　溶液的制备　对照品溶液 :精密称取猪去氧胆酸

对照品 12 mg,置 10 mL量瓶中 ,加甲醇溶解 ,稀释至刻

度 ,摇匀 ,即得 (每 1 mL中含猪去氧胆酸 112 mg)。

供试品溶液 :取胆南星粉末约 015 g,精密称定 ,

置 50 mL三角瓶中 ,准确加入甲醇 20 mL,称重 ,水

浴回流 45 m in,放至室温 ,补至原重 ,摇匀滤过 ,取续

滤液 (必要时适当浓缩 ,过滤 )供色谱分析用。

2. 3　方法评价　精密度试验 :取供试品溶液连续进

样 5次 ,进样量 10μL,测定峰面积。猪去氧胆酸峰

面积的 RSD为 112%。

线性关系考察 :精密称取猪去氧胆酸对照品

12178 mg,用甲醇溶解 ,定容于 10 mL量瓶中。分别

进样 2, 5, 10, 15, 20μL,测定峰面积。以猪去氧胆

酸进样量的对数为横坐标 ,以峰面积的对数为纵坐

标 ,得回归方程 : log A = 11460 8 log m + 51450 2, r =

01999 8。对照品进样量在 214～24μg,进样量的对

数与峰面积的对数呈线性。由于截距较大 ,采用外

标两点法定量。

样品溶液的稳定性 :取新鲜制备的供试品溶液 ,

室温放置 ,于 0, 1, 2, 3, 4, 5, 24 h测定 ,含量的 RSD

为 116%。

重复性试验 :对同一批样品平行取样 5份 ,进行

测定 ,计算含量的 RSD为 0153%。

回收率试验 :取已知含量样品约 0125 g,精密称
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定 ,共 5份。分别加入猪去氧胆酸对照品甲醇溶液

5 mL (21391 2 mg·mL - 1 ) ,再精密加入甲醇 15 mL,

依供试品溶液制备方法操作。测定猪去氧胆酸 ,计

算回收率 ,结果见表 1。
表 1　猪去氧胆酸加样回收率

称样量

/mg

样品中含量

/mg

测得量

/mg

回收率

/%

平均值

/%

RSD

/%

252110 12103 24122 10119 9711 2. 9
251103 11198 23163 9714 　 　
251137 12100 23135 9419 　 　
253185 12111 23154 9516 　 　
250159 11196 23139 9516 　 　

　　注 :加入量均为 11196 mg

2. 4　样品测定

精密取对照品溶液 5, 10μL与供试品溶液

10～25μL进样 ,测定发酵法和混合蒸制法制品的 3

批样品 ,结果见表 2。
表 2　3批样品测定

样品名称 猪去氧胆酸 /%

药典发酵法 4138

蒸法 1 1179

蒸法 2 0154

猪胆汁 0172

3　讨论

猪胆汁中的胆汁酸多以结合的形式存在 ,即主

要以甘氨猪去氧胆酸存在 ,但市场上很难得到对照

品。另外考虑到结合胆汁酸水解需在 20%氢氧化

钠、120 ℃条件下完成 ,这步操作在实际的质量控制

工作中不易实现 ,因此测定了胆南星中游离的猪去

氧胆酸。

本测定方法是在参考文献 [ 1, 2 ]的基础上 ,经在

所选色谱条件下注入胆酸、去氧胆酸、鹅去氧胆酸对

照品 ,证明在本系统中可以把猪去氧胆酸与上述常见

到胆汁酸分离 ,并且取制南星和生南星按供试品溶液

和样品测定项下提取分析 ,在猪去氧胆酸出峰的位置

无干扰 ,因此所建立的方法具有较强的专属性。

若实际检测样品的的猪去氧胆酸含量较低 ,如

按混合蒸炮制所得样品 ,可将甲醇提取液浓缩 5倍

后进样。

本实验结果中 , 2种不同制法所得样品含量差

异较大 ,提示样品的发酵过程可能促进游离猪去氧

胆酸的形成。其中发酵法所得样品虽然游离的猪去

氧胆酸含量较高 ,但 2种方法所得制品的药用质量

比较 ,还有待于进一步的药效和毒理学实验检测。
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D eterm ina tion of chyodeoxycholic ac id in B ile Ar isaema by HPLC2EL SD

HE Yan, ZHANG Yong2xin, ZHAO Hui2dong, ZHANG Q i2wei

( Institu te of Chinese M ateria M edica, China A cadem y of Chinese M edical Sciences, B eijing 100700, China)

[ Abstract]　O bjective: To develop an HPLC method for the determ ination of hyodeoxycholic acid in B ile A risaema. M ethod:

The methanol extracts were separated on a D iamonsil ODS column eluted at 35 ℃with a m ixture of methanol2water2glacial acetic acid

(75∶25∶0101) at flow2rate 110 mL·m in - 1. The drift2tube temperature of ELSD was 85 ℃, and the flow rate of air was 310 L·

m in - 1. Result: Hyodeoxycholic acid in methanol extract was well separated, the relationship of logarithm s of injection amount and

peak area was linear ( r = 01999 8) over the range of 214224μg. The average recovery was 9711% (RSD 219% , n = 5). Conclu2
sion: The method could be used for quality control of B ile A risaema.

[ Key words]　B ile A risaema; hyodeoxycholic acid; assay; HPLC2ELSD
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