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中药太子参中环肽 A和 B含量测定的 HPLC方法研究
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[摘　要 ] 目的 : 以太子参环肽 A (HA) 和 B (HB) 为对照品 , 研究建立中药太子参中环肽类成分的含量

测定方法。方法 : 应用高效液相色谱 (HPLC) 通过标准曲线测定、稳定性实验、精密度实验、重现性实验、回

收率实验对 10批不同市售太子参药材的 HA和 HB的含量及其 HPLC图进行了研究。结果 : 太子参中 HA和 HB

的含量分别为 6121 ×10 - 5～3119 ×10 - 4 mg/100g和 1189 ×10 - 5～2109 ×10 - 3 mg/100g。其 HPLC图可分为 3类 :

第 1类以 HB为主成分 , HB的含量约为 HA的 10～30倍 , 江苏和安徽销售的太子参药材大多属于此类 ; 第 2类

以 HA为主成分 , HA的含量约为 HB的 10～20倍 , 福建和北京销售的太子参药材大多属于此类 ; 第 3类以 HA

和 HB含量在同一数量级 , 南京、杭州和昆明销售的太子参药材大多属于此类。结论 : 本实验方法重现性较好 ,

不同销售地的太子参药材中 HA和 HB的含量存在差异 , 在其 HPLC图中 HA和 HB为共有峰。
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太子参是石竹科植物异叶假繁缕 [ Pseudostel2
la ria heterophylla (M iq1) Pax ex Pax Hoffm1 ] 的干

燥块茎 , 味甘苦、微温 , 具有滋养强壮、补气生

津、健胃健脾、养血补肺、化痰止渴止汗等功效 ,

用于治疗肺虚咳嗽、脾虚食少、心悸自汗、精神疲

乏等。其分布于华东、华中、华北、东北、西北等

地 , 主产于江苏、安徽、山东。从太子参中分离得

到的化学成分有环肽、皂苷、甾醇、简单含氮化合

物、有机酸、肌醇、氨基酸、糖类等 [ 1～2 ]
, 但其功

效成分尚无明确定论。1993年谭宁华等首先从太

子参中发现了 2个新环肽类成分太子参环肽 A和 B

( heterophyllin A , B; HA , HB ) [ 3 ] , 国内外研究已

从太子参中发现了 10多个新环肽类成分 [ 4～5 ]。通

过薄层层析比较研究我们认为环肽类成分是中药太

子参比较特征的标示性成分 , 虽然韩超等于 2007

年建立了 p seudostellarin B的 HPLC检测方法 [ 6 ]
,

但在已发现的环肽类成分中 HA和 HB是太子参商

品药材特征而共有的成分 , 可用于太子参的质量控

制 , 但相关含量测定与比较方面工作尚无研究报

道。2005年版 《中国药典》太子参条目下只有氨

基酸类成分的定性鉴别 , 没有涉及标示性环肽成分

的分析检测。本文用高效液相色谱 ( HPLC ) 以

HA和 HB为标准品 , 建立了太子参药材中环肽类

成分的含量测定方法 , 并进行了 10批市售药材的

含量测定和 HPLC图分析。

1　仪器、试剂与材料

Hewlet Packard HP Series 1100高效液相色谱

仪。标准品 HA ( cyclo - [ PV IFGIT] ) 和 HB ( cy2
clo - [ PPP IFGGL ] ) 从太子参中分离得到 , 纯度

大于 99% (测试条件见色谱条件 , 具体理化常数

见参考文献 3)。所用其它试剂均为分析或色谱纯。

太子参药材样品产地或销售城市见表 1, 由中国药

科大学秦民坚教授鉴定均为 Pseudostellaria hetero2
phy lla块根。

2　方法与结果

211　色谱条件
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色谱柱为 Accura Sil
TM

C185μm ( 250 ×416mm,

SS Column) , 流动相为乙腈∶水 (35∶65) (乙腈为

色谱纯 , 水为超纯水 ) , 紫外检测波长为 192nm,

柱温 30℃, 流速为 1mL·m in
- 1

, 检测时间为 0 -

28m in, 样品浓度约为 5mg·mL
- 1

, 进样量为 5μL。

212　标准品溶液的配制

精密称取 HA和 HB适量 , 分别用色谱纯甲醇

定溶至 1100和 0175mg·mL - 1。

213　样品制备

取太子参干粉末 (过 40目筛 ) 40g, 精确称

量 , 置 500mL圆底烧瓶中 , 加乙酸乙酯 150mL在

热水浴中回流提取 3次 , 每次 2h, 过滤 , 弃去残

渣 , 滤液减压回收溶剂得乙酸乙酯粗提取物。乙酸

乙酯粗提取物加入 20mL石油醚 , 室温搅拌溶解 2

次 , 弃去石油醚溶液 (环肽检测呈阴性 , 无环肽

类成分 ) [ 3 ]
; 再加入 20mL乙酸乙酯 , 室温搅拌溶

解 2次 , 减压回收溶剂得总环肽提取物 (供试

样 ) , 弃去残渣 (环肽检测呈阴性 , 无环肽类成

分 ) [ 3 ]。精确称量 , 用色谱纯甲醇定溶至约 5mg·

mL
- 1的总环肽待测液。

214　方法学考察

21411　标准曲线测定

按照上述色谱条件 , 取上述标准品溶液分别自

动进样 011, 013, 015, 1, 4, 5, 7μL, 根据 HA

和 HB的浓度和峰面积作标准曲线 , 以标准品浓度

为横坐标 , 峰面积为纵坐标 , 结果表明 HA的保留

时间为 12140m in, 纯度大于 99% , 在 0102 ～

0180mg·mL - 1范围内峰面积 Y与浓度 X的线性关

系良好 , γ = 01999 68 ( Y = 34 347137X - 27183) ;

HB的保留时间为 7136m in, 纯度大于 99% , 在

0101～0160mg·mL
- 1范围内峰面积 Y与浓度 X的

线性关系良好 , γ = 01999 56 ( Y = 23 980148 X -

81170)。HA和 HB的 HPLC图见图 1D。

21412　精密度实验

取 1份已制备好的太子参总环肽待测液 (购

于浙江杭州的 9号样品 ) , 重复进样 3次 , 测定它

们的 HPLC图。结果表明 : 其 HPLC图基本相同。

HA的保留时间为 12162m in, 相对偏差为 0111% ;

HB的保留时间为 7153m in, 相对偏差为 0107%.

HA的含量为 3114 ×10
- 4

mg/100g干重 , 相对偏差

为 0100% ; HB的含量为 2199 ×10
- 4

mg/100g干

重 , 相对偏差为 0116%. 以上测定结果相对偏差

均小于 0116% , 说明本实验仪器状况良好。

21413　稳定性实验

取 1份已制备好的太子参总环肽待测液 (购

于浙江杭州的 9号样品 ) , 于 0, 2, 4, 8h各进样

1次 , 测定它们的 HPLC图。结果表明 : 其 HPLC

图基本相同。HA的保留时间为 12166m in, 相对偏

差为 2165% ; HB的保留时间为 7157m in, 相对偏

差为 2137%. HA的峰面积为 1 895195, HA的含

量为 5160 ×10
- 2

mg·mL
- 1

, 相对偏差为 5108%.

HB的峰面积为 5 676135, HB的含量为 2140 ×

10
- 1

mg·mL
- 1

, 相对偏差为 1128%. 以上测定结

果相对偏差均小于 5108% , 说明在测试的 8h内总

环肽供试液较稳定。

21414　重现性实验

取 9号样品 (购于浙江杭州 ) 共 3份太子参

药材干粉末按照上述样品制备方法制样 , 重复进样

3次 , 测定它们的 HPLC图。结果表明 : 其 HPLC

图基本相同。HA的保留时间为 12171m in, 相对偏

差为 0162% ; HB的保留时间为 7165m in, 相对偏

差为 0149%。HA的含量为 8125 ×10
- 2

mg·mL
- 1

,

相对偏差为 8195% ; HB的含量为 6139 ×10
- 1

mg·

mL
- 1

, 相对偏差为 10185%. 以上测定结果相对偏

差均小于 10185% , 说明本实验方法重现性一般。

21415　回收率实验

取 9号样品 (购于浙江杭州 ) 共 3份太子参

药材干粉末各 10g, 在第 2和第 3份样品中分别加

入 HA和 HB的混合标准液 100和 200μL, 其中 HA

和 HB的含量分别为 0151和 2114mg·mL - 1。按照

上述样品制备方法制样后分别用色谱纯甲醇定溶至

5mL, 供试液浓度均为 5124mg·mL
- 1。进样 2次 ,

每次 5μL, 测定它们的 HPLC图。结果表明 : HHA

和 HB的回收率分别为 101%和 96% , 相对偏差分

别为 2100%和 0101% , 相对偏差均小于 2100% ,

说明样品制备方法可行。

21416　含量测定

对 10批不同城市销售的太子参药材 (江苏句容

1
#
, 江苏宜兴 2

#
, 江苏溧阳 3

#
, 安徽广德 4

#
, 安徽

宣州 5# , 福建柘荣 6# , 北京 7# , 南京 8# , 杭州 9# ,

昆明 10# ) 按照上述样品制备方法制样后在上述测

定条件下重复进样 2～3次 , 测定它们的 HPLC图 ,

其 HA和 HB的含量见表 1。结果表明 : HA的含量

为 6121 ×10
- 5～3119 ×10

- 4
mg/100g干重 , 组内相
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对偏差小于 1139%; HB的含量为 1189×10
- 5～2109

×10 - 3mg/100g干重 , 组内相对偏差小于 1128%.

表 1　HPLC测定不同销售地太子参中太子参环肽

A ( HA) 和太子参环肽 B ( HB) 的含量

( m g /100g干重 ) 和 HPLC图分析

序号 产地 太子参环肽 A 太子参环肽 B HPLC特征

1# 江苏句容 1140 ×10
- 4

1198 ×10
- 3

2# 江苏宜兴 1135 ×10
- 4

1124 ×10
- 3

3# 江苏溧阳 7141 ×10
- 5

8162 ×10
- 4

4# 安徽广德 1135 ×10
- 4

2109 ×10
- 3

5# 安徽宣州 6121 ×10
- 5

1160 ×10
- 3

HB的含量

约 为 HA

的 10～30

倍 , 4 ～ 6

个峰

6# 福建柘荣 3119 ×10
- 4

1189 ×10
- 5

7# 北京 3109 ×10
- 4

3197 ×10
- 5

HA的含量
约 为 HB
的 10～20
倍 , 9～ 11
个峰

8# 江苏南京 2183 ×10
- 4

9134 ×10
- 5

9# 浙江杭州 3114 ×10
- 4

2199 ×10
- 4

10# 云南昆明 1176 ×10
- 4

7191 ×10
- 4

HA 和 HB

含量在同

一数量级 ,

9 ～ 10 个

峰

3　讨论

311　样品制备方法确定

分别采用回流提取、室温冷浸和超声波提取方

法 , 采用不同的提取溶剂 , 在不同的提取时间进行

提取方法比较研究 , 结果表明 213项下的样品制备

方法最佳。

312　检测波长确定

HA和 HB分子中所含发色基团不多 , 其紫外

吸收均在末端吸收 204nm处 [ 3 ] , 通过全波长扫描 ,

综合考虑太子参中其它成分影响和分离度 , 最后确

定检测波长为 192nm。

313　含量测定和 HPLC图分析

通过以上稳定性实验、精密度实验、重现性实

验、回收率实验以及 10批不同市售太子参药材的

HPLC图研究 , 表明本实验方法重现性较好 , 供试

样稳定 , 不同销售地的太子参中 HA和 HB的含量

存在差异 , 其 HPLC图可分为三类。第一类以 HB

为主成分 , HA为次成分 , HB的含量约为 HA的

10～30倍 , 除了 0～3m in间的一组峰外 , 3～

28m in间除了 HB和 HA峰外峰面积大于或相当于

HA的其它峰有 2～4个 , 1#、2#、3#、4#、5#样品

属于此类 , 即江苏和安徽销售的太子参药材大多属

于此类 (图 1A, 表 1)。第二类以 HA为主成分 ,

HB为次成分 , HA的含量约为 HB的 10～20倍 ,

除了 0～3m in间的一组峰外 , 3～28m in间除了 HB

和 HA峰外峰面积大于或相当于 HB的其它峰有 7

～9个 , 6#、7#样品属于此类 , 即福建、北京销售

的太子参药材大多属于此类 (图 1B, 表 1)。第三

类 HA和 HB含量在同一数量级 , 除了 0～3m in间

的一组峰外 , 3～28m in间除了 HB和 HA峰外峰面

积大于或相当于 HB的其它峰有 7～10个 , 8
#、9

#、

10#样品属于此类 , 即南京、杭州和昆明销售的太

子参药材大多属于此类 (图 1C, 表 1 )。在其

HPLC图中 , HA和 HB为共有峰 , 非共有峰有 2～

10个。

图 1　三种不同类型的太子参总环肽 HPLC

　　A: 类型 1 (太子参环肽 B为主 ) ; B: 类型 2 (太子参

环肽 A为主 ) ; C: 类型 3 (太子参环肽 A和太子参环肽 B

同量级 ) ; D: 标准品 [太子参环肽 A ( HA ) : 71299; 太

子参环肽 B (HB) : 121290 ]
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Content Determ ination of Heterophyllin A and B in Pseudostella ria heterophylla by HPLC M ethods
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[ ABSTRACT] Objective: To determ ine heterophyllin A and B , and compare their content changes in

Pseudostellaria heterophy lla (M iq. ) Pax ex Pax Hoffm, one of Traditional Chinese Medicines ( TCM s) named tai

- zi - shen. Methods: One high performance liquid chromatography (HPLC) method was set up. Results: De2
term ination results of 10 different samp les of marketed P. heterophy lla indicated: 1) The amount of heterophyllin

A and B in the 10 different samp les of marketed P. heterophy lla are 6. 21 ×10
- 5～ 3. 19 ×10

- 4
and 1. 89 ×

10 - 5～ 2. 09 ×10 - 3 mg/100g respectively. 2) There are three typ ical HPLC spectra. In the first spectrum het2
erophyllin B is the main constituent and the amount of heterophyllin B is 10 - 30 times of heterophyllin A, and P.

heterophylla bought from J iangsu Province and Anhui Province showed this HPLC spectrum. In the second spec2
trum heterophyllin A is the main constituent and the amount of heterophyllin A is 10 - 20 times of heterophyllin B ,

and P. heterophylla bought from Fujian Province and Beijing City showed this HPLC spectrum. In the third spec2
trum the amount of heterophyllin A and B is sim ilar, and P. heterophy lla bought from Nanjin, Hanzhou and Kun2
m ing City showed this HPLC spectrum. Conclusion: This method is good for repeat and operation. The content of

heterophyllin A and B in different marketed P. heterophy lla are variable, but in which heterophyllin A and B are

the main characteristic and common cyclopep tides.

[ KEY WO RD S] Quality control; Pseudostellaria heterophy lla; Heterophyllin A; Heterophyllin B; H igh

performance liquid chromatography method (HPLC method)
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Rela tion of Folk Custom and the Culture of Ethn ic M ed ic ine

WANG Zhi - hong, HOU B in, X IE W ei
( Yunnan University of TCM , Kunm ing Yunnan 650500, China)

[ ABSTRACT] It is considered that folk custom contains important medical knowledge and medical culture.

By p roceeding with folk custom on the culture of ethnic medicine, the research of ethnic medicine can be exp lored

to a wider scope.

[ KEY WO RD S] Folk custom; Ethnic medicine; Culture
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