
5l6 

中圜染 科 太 挚 学报 
Journal of China Pharmaceutical University 2006，3"／(6)：516—518 
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摘 要 目的：研究金铁锁提取物中3一o．6 ．o 甲基一 D一葡萄糖醛酸丝石竹苷的含量测定方法。方法：金铁锁根粉乙 

醇提取，经大孔吸附树脂、硅胶及RP_C8、RP-Cl8反相硅胶反复柱层析，根据化合物的理化性质和光谱数据鉴定结构；HPLC法 

对其含量及纯度进行测定：色谱柱为 Lichrospher 100 RP-Cl8柱(250 mm x 4．6 mm，5 tan)，流动相为 乙腈．O．1％磷酸溶液，梯 

度：O一5 min，乙腈 l5％一2O％；5—55 min，乙腈 20％一55％；55—65 min，乙腈 55％ 一85％；65—90 min，乙腈 85％ 检测波长 

210 nnl，流速O．5 mlMmin，柱温3O℃。结果：所制备的3—0-6'一O。甲基． D 葡萄糖醛酸丝石竹苷的纯度为98．38％ 对金铁 

锁原药材进行含量测定，含量为3．75％，线性范围 0．615—3．712 g(r；0．999 7)，平均加样回收率 100．4％，RSD为O．69％( 

= 6)。结论：该法灵敏、准确可靠，制得的化合物可作为衡量金铁锁提取物质量的依据。 
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Abstract Aim：A oleanane acid typetriterpene glucoside compound：3-0-6 -0-methyl-口一D—glucumnopyranoside of 

gypsogenin in Psammosilene tunicoides Wu WC et Wu CY was provided to measure the quality of extractive in 

Psammosilene tunlcoides．and meanwhile to determine its content and purity by HP ．Methods：111e roots of 

Psammosilene tunicoides was extracted with EtOH，the concentrated extract was dissolved in water，and the solution was 

repeatedly subjected to DM一101 column chromatography，silica-ge1 column chromatography and ItP—C8，RP—Cl8 column 

chromatography．Stmctural identification of the compounds were based on physic-chemical properties and spectral data 

analysis(FAB-MS，‘H NMR，̈C NMR)；the content and purity was determined by HPLC．Column：Hchmspher~10o 

18 column(250 toni x 4．6 toni，5 tan)，mobile phase：acetonitrile一0．1％ phosphoric acid(15：85⋯⋯80：20)， 
detect wavelength：210 nlTI，flOW rate：0．5 mL／min，the column temperature．：30 qC．Results：3—0．6 ．0一Methyl—J3一D— 

glucuronopyranoside of gypsogenin was obtained by this method，which purity is 98．19％ and the content is about 

3．75％．Linear periods is from 0．615 btg to 3．712 g(r=0．999 7)．111e average recovery was 1oo．358％．RSD was 

O．69％(n=5)．Conclusion：The result was precise，reliable and sensitive．111e compound is suitable to the qualitv 

control of extractive in Psammosilene tunicoides． 
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金铁锁为石竹科(Caryophyllaceae)金铁锁属植 

物金铁锁 Psammosile tunicoides Wu WC et Wu CY 

的根，是我国特有单种属药用植物，具散瘀止痛，祛 

风除湿、攻痈排浓等功效l1．2]。药理学研究证明金 

铁锁总苷具有显著的镇痛、抗炎、促进和调节小鼠 

细胞免疫功能等作用【3,4J。在中药制剂中，常用金 

铁锁与其他中药配伍使用。3．0．6 0．甲基．J3．D．葡 

萄糖醛酸丝石竹苷在金铁锁总苷中含量较高，是其 

有效成分。本文采用 HPLC法对金铁锁提取物中 

3．0．6，一0，甲基．B．D．葡萄糖醛酸丝石竹苷的含量进 

行测定。 

1 材 料 

1．1 仪器和试剂 

LC．2010A高效液相色谱仪，CLASS．VP色谱工 

作站(13本岛津公司)；DM—i01型大孔吸附树脂(4o 

一 60目，天津骨胶厂)；硅胶板(50 rain×100 rain，厚 

度：O．20～O．25 mm，青岛海洋化工厂)；柱层层析硅 

胶(300—400目，青岛市市北区海化干燥剂厂)；反 

相柱填料 RP．c8、RP．cl8(青岛海洋化工厂)。其他 

试剂均为色谱纯或分析纯。 

1．2 试 药 

金铁锁药材经云南中医学院钱子刚教授鉴定 

为石竹科(Caryophyllaceae)金铁锁属植物金铁锁 

Pstumnosilene tunicoides Wu WC et Wu CY的干燥根。 

对照品化合物：3．0—6，一0．甲基．J3．D．葡萄糖醛酸丝 

石竹苷自制。 

2 方法与结果 

2．1 3．0．6，．0．甲基 J3，D．葡萄糖醛酸丝石竹苷的 

分离 

金铁锁根粉经乙醇提取，提取物溶于水中，经 

大孔吸附树脂柱层析(80％乙醇洗脱)；硅胶层析 

[氯仿．甲醇．水(10：2：0．1—6：5：1)梯度洗脱]及 

RP-C8、RP—C18反相硅胶柱层析，30％～85％甲醇溶 

液梯度洗脱层析，通过 HPLC、TLC检测，FAB．MS、 

H NMR,13C NMR等方法对其结构进行鉴定[ ，6l， 

最后分离纯化得到3—0—6 一0 甲基 J3 D．葡萄糖醛酸 

丝石竹苷。 

2．2 含量测定条件 

色谱柱：Lichrospher 100 RP-C~s柱(25O m／n× 

4．6 m／n，5 tan)；流动相：乙腈．0．1％磷酸水溶液0～ 

5 min乙腈 15％ 一20％；5—55 rain，乙腈 20％～ 

55％；55～65 min，乙腈 55％一85％；65—90 min，乙 

腈85％。检测波长210 nm；流速O．5 mL／min；柱温 

3O c【=。 

2．3 方法学考察 

2．3．1 溶液的制备 

对照品溶液的制备 精密称量 3 O-6'-O．甲基 

．B．D．葡萄糖醛酸丝石竹苷3．116 nag于 1O n1L量瓶 

中，甲醇定容，制得浓度为 0．306 0 mg／mL对照品 

溶液，备用。 

供试品溶液的制备 取金铁锁根粉 50 g，用 

80％乙醇提取，过滤，浓缩成浸膏。加水混悬，过 

滤，滤液经大孑L吸附树脂柱层析，分别用 O％、 

10％、20％、80％乙醇依次洗脱，收集 80％乙醇洗脱 

液减压浓缩后喷雾干燥得金铁锁提取物。精密称 

量金铁锁提取物66．44峭 于lO-nL量瓶中，80％甲 

醇定容，制得浓度为 6．644 ms／mL的供试品溶液， 

备用。 

2．3．2 线性关系的考察 精密吸取上述制备的对照 

品溶液2，4，6，8，lO，l2 进样，按上述色谱条件测定， 

以峰面积为纵坐标，以对照品进样量为横坐标，绘制 

标准曲线，回归方程为 y=5．352 8×10sX一8．936× 

l ，r=0．999 7，线性范围：O．52～3．67／xg。 

2．3．3 精密度及稳定性试验 精密吸取上述制备 

的同一供试品溶液1O血，连续进样5次，测得峰面 

积相对标准偏差(RSD，％)为O．97～1．22；保留时 

间RSD(％)为 0．014—0．36。 

取上述制备的供试品溶液，室温放置，在上述 

色谱条件下于O，2，4，6，8，12 h分别进样，测得峰面 

积RSD(％)为0．93～1．53，证明供试品在12 h内稳 

定。 

2．3．4 回收率试验 精密称取上述已制备好供试 

品O．247 0 g，分~J'lJJn对照品各 O．093 g做回收率试 

验，结果见表 l。平均回收率为 100．4％，RSD为 

0．69％ 。 

2．4 纯度及含量测定 

2．4．1 纯度测定 在方法学考察的基础上，运用 

上述测试条件对3．O．6r-O．甲基．B．D．葡萄糖醛酸丝 

石竹苷的纯度进行了测定，其纯度为 98．38％(见 

图 1)。 
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Tab．1 Results of recoverytest(n=6) 

6l_o-methyl-B-D-glucuronopyranosid~ 

30 40 50 60 70 

t／rain 

Flg．1 HPLC of 3—0-6 -O-methyl- D-glucuronopyranoside of gypsogenin 

2．4．2 含量测定 取不同批次的金铁锁原药材， 

在对照品3一O-6'-0一甲基．J3．D一葡萄糖醛酸丝石竹苷 

自制的基础上，采用前述测定方法对不同批次的金 

铁锁原药材中3一O-6'-0一甲基一p—D．葡萄糖醛酸丝石 

竹苷的含量进行测定，其含量(％)分别为4．24， 

3．75，2．30，1．70。 

3 讨 论 

金铁锁总苷的成分较为复杂，3一O_61 0-甲基一 

J3．D一葡萄糖醛酸丝石竹苷在金铁锁总苷中含量较 

高，其结构特征能代表总苷的特点，本文选其为指 

标性成分，并采用HPLC法对金铁锁提取物中3．0— 

6 ．0．甲基廿D一葡萄糖醛酸丝石竹苷含量及纯度进 

行测定，为金铁锁提取物质量控制提供依据。 
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