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　　[摘要 ]　目的　建立测定瓜子金皂苷己的含量的方法 ,为瓜子金药材质量控制提供依据。方法　采用 HPLC2ELSD法 ;色谱

柱 : SH ISE IDO Capcell Pak C18柱 ;流动相 :乙腈 2水 (30ζ 70) ,等度洗脱 ;流速 : 1. 0 m l/m in;柱温 : 25 ℃,检测器 :蒸发光散射检测器。

结果　瓜子金中瓜子金皂苷己获得良好分离 ,在 0. 346～3. 460μg范围内呈现良好线性关系 ;精密度试验 RSD为 1164% ;重现性

试验 RSD为 2. 12% ;加样回收率为 99. 85%。结论　建立了 HPLC2ELSD法测定瓜子金皂苷己的含量 ,方法简单可行。
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[ Abstract] 　O bjective　 To establish an effective quality control method of the traditional Chinese medicine———Polyga la ja2
ponica Houtt. M ethods　 HPLC2ELSD method was adop ted for the determ ination of polygalasaponin F in Polygala japon ica Houtt. The

analysis was performed on a SH ISE IDO Capcell Pak C18 (4. 6 mm ×250 mm, 5μm) as the analytical column, acetonitrile2water (30ζ

70, v/v) as the mobile phase. The flow rate was 1. 0 m l/m in. The column temperature was at 25 ℃. Results　The validation was car2
ried out and the linearity ( r

2 = 0. 999 8) between 0. 346μg and 3. 460μg and recovery (99. 85% ) were accep table. The p recision

and rep roducibility were evaluated with RSD values 1. 64% and 2. 12% , respectively. Conclusion　This method is simp le and feasi2
ble for the determ ination of polygalasaponin F in Polyga la japonica Houtt.
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　　瓜子金药材来源于远志科远志属植物瓜子金

( Polyga la japon ica Houtt. )或卵叶远志 P. sibirica L.

的全草 ,又名瓜子草、来麻回 ,最早见载于《植物名

实图考 》,名金锁匙、地藤草 ,为远志科植物瓜子金

的带根全草 ,具有祛痰止咳、活血化瘀、解毒消肿等

作用。近年来用于治疗肺结核、食道癌等疾病也取

得了良好的疗效 ,尚未被《中国药典 》收载 [ 1 ]。

瓜子金中主要含有皂苷类成分和黄酮类成分 ,

皂苷类成分是其活性成分。我们曾对瓜子金进行了

系统的化学成分研究 ,发现瓜子金皂苷己 ( C53 H86

O23 )是瓜子金的皂苷主要成分之一 ,含量较高 ,并且

未在其他植物中发现 ,具有特征性 [ 2, 3 ]
,因此选择瓜

子金皂苷己作为瓜子金质量控制的指标性成分。我

们研究收集了贵州、广西等地药材、以及市场流通药

材等 10余个不同产地的样品 ,对药材提取方法、色

谱条件进行优化 ,并进行了系统适应性试验 ,建立了

HPLC2ELSD法测定瓜子金皂苷己的含量 ,为瓜子金

药材的质量控制提供可行的方法和依据。

1　仪器与试药

高效液相色谱仪 (岛津 LC22010A, 日本 ) ,

SEDEX 85型蒸发光散射检测器 ,上海科导超声仪

(型号规格 : SK2200H)。Sartotius BP211D 型电子天

平。甲醇 (J. T Baker色谱纯 ) ,乙腈 (J. T Baker色谱

纯 ) ,水为 M illi2Q超纯水 (美国 M illipore) ,其余试剂

均为分析纯。瓜子金皂苷己对照品 (自制 ,纯度≧

98% )。样品自采及市售 ,经上海第二军医大学张汉

明教授鉴定为瓜子金 Polyga la japon ica Houtt. 全草。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件 　SH ISE IDO Capcell Pak C18色谱柱

(4. 6 mm ×250mm , 5μm) ;乙腈 2水 (30ζ 70)为流动

相 ;流速 1. 0 m l/m in,柱温 25 ℃,进样量为 10μl,

检测器 : SEDEX 85型蒸发光散射检测器。

2. 2对照品溶液的制备 精密称取瓜子金皂苷己对

照品适量 ,加 70%的甲醇溶液制成每 1 m l含 173μg

的溶液 ,即得。
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2. 3　供试品溶液的制备 　提取方法经优化后 ,最终

确定为取本品粉末 (过四号筛 ) 0. 5 g,精密称定 ,置

具塞锥形瓶中 ,精密加入 70%的甲醇 10 m l,密塞 ,

称定重量 ,超声处理 (功率 90 W ,频率 59 kHz) 60

m in后 ,放冷 ,再称定重量 ,用 70%甲醇补足减失的

重量 ,摇匀 ,滤过 ,取续滤液 ,即得。

图 3　瓜子金药材中瓜子金皂苷己的含量测定图谱

2. 4　标准曲线的绘制 　精密吸取对照品溶液 (浓

度为 0. 173 mg/m l) 2、4、6、8、10、12、14、16、20μl,

进行色谱测定 ,按上述条件测定峰面积积分值 ,以瓜

子金皂苷己进样量的对数为横坐标 ,峰面积积分值

的对数为纵坐标 ,绘制标准曲线 , 得回归方程为 Y

= 1. 798 5X + 4. 722 3, R
2

= 0. 999 8。理论板数平均

为 17 615. 8。结果表明瓜子金皂苷己在 0. 346～

31460μg范围内呈现良好线性关系。

2. 5　精密度试验 　取同一瓜子金皂苷己对照品溶

液 ,连续测定 6次 ,计算得瓜子金皂苷己峰面积 RSD

值为 1. 64%。结果表明仪器有良好的精密度。

2. 6　重现性试验 　取同一批号的样品 6份 (样品

批号为瓜子金 01) ,分别精密称重 ,照拟定的方法试

验。测得瓜子金皂苷己峰面积 ,计算得到其平均含

量为 0. 653% , RSD 为 2. 12%。结果证明此方法重

现性良好。

2. 7　稳定性试验 　取同一供试样品 ,分别于提取后

0、1、2、4, 6、8、10 h进样。测得瓜子金皂苷己峰面积

RSD值为 2. 21% , 结果表明供试品溶液在 10 h内

基本稳定。

2. 8　回收率试验 　取同一批号样品 6份 ,精密加入

分别与样品中瓜子金皂苷己含量相等的对照品 ,按

以上方法测定 ,分别计算回收率 ,结果表明瓜子金皂

苷平均回收率为 99. 85% , RSD为 3. 00%。

2. 9　样品测定 　分别精密称取对照品与 10个批次

的样品 ,配置成溶液后按含量测定的方法进行测定。

结果见表 1。

表 1　不同批次瓜子金中瓜子金皂苷己含量测定结果 (n =2)

编号 样品产地 平均含量 ( % )

1 贵州遵义 0. 66

2 广西荔浦 0. 8

3 贵州怀化 0. 79

4 贵州安顺 0. 84

5 广西河池 0. 76

6 贵州邵阳 1. 01

7 贵州衡阳 1. 41

8 广西荔浦 0. 75

9 安徽滁州 0. 33

10 安徽亳州 0. 19

注 :药材瓜子金为统货

根据 10批样品检测结果 ,将含量限度为“本品

以按干燥品计算 ,含 C53 H86 O23不得少于 0. 6% ”。

3　讨论

3. 1　提取方法的选择 　首先我们分别采用了超声、

回流、浸渍 3种不同的提取方法 ,结果表明 3种提取

方法无显著差异。综合考虑提取时间和方法操作简

单易行 ,所以选用超声法提取瓜子金中的瓜子金皂

苷己。其次 ,分别考察了不同溶剂 (水、乙醇和不同

浓度的甲醇 )对瓜子金皂苷己的提取效果 ,试验结

果表明 70%甲醇提取的瓜子金皂苷己浓度最高。

考察不同倍数的溶剂体积 (20、40、60、80倍 )对瓜子

金皂苷己的提取效果 ,试验结果表明当溶剂体积倍

数为样品质量的 20倍时 ,就可以将瓜子金中的瓜子

金皂苷己完全提出。最后 ,分别考察超声时间 ( 10、

20、40、60、80 m in)对瓜子金皂苷己的提取效果的影

响 ,试验结果表明超声提取 60 m in后 ,瓜子金皂苷
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己基本提取完全。

3. 2　色谱条件的优化 　我们试用了 3种型号的 C18

柱 ,包括 : Agela Promosil C18 250 mm ×4. 6 mm, 5

μm; Agela VenusilMP C18 250 mm ×4. 6 mm, 5μm;

SH ISE IDO Capcell Pak C18 250 mm ×4. 6 mm, 5μm。

结果表明用 SH ISE IDO Capcell Pak C18柱能更好的

分离瓜子金药材成分 ,而且对照品瓜子金皂苷己峰

形较好 ,理论板数较高。考察了不同柱温 ( 20、25、

30 ℃)对分离效果的影响 ,结果表明柱温对分离效

果的影响不大 ,在合适的流动相条件下 ,瓜子金皂苷

己峰都能与其他峰达到基线分离 ,但考虑到其可操

作性 ,我们选用最接近室温的 25 ℃。

3. 3　质量差异 　从表 1中结果可以看出 ,受气候、

土壤、生态环境等因素的影响 ,不同产地的瓜子金药

材中瓜子金皂苷己的含量存在很大的差异 ,其含量

在 0. 19% ～1. 41%。因此在瓜子金药材进一步研

究开发的过程中 ,应当监控其中瓜子金皂苷己的含

量 ,尽量选择含量较高的药材。
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的影响 :由于乳糖为水溶性辅料 ,随着乳糖的溶解 ,

扩散孔道和孔隙率增加 ,从而使得释放速率加快 ,因

此乳糖的用量对释药行为有一定的影响。④填充剂

种类的影响 :由结果可知 ,释药速率 MCC >淀粉 ,这

可能是由于淀粉与 MCC相比 ,具有较强的溶胀性 ,

能使已形成的孔道及孔隙率减小 ,所以其释药速率

要慢于 MCC。

3. 2　压片压力对释药的影响 　从结果可知 ,压片压

力对释药行为基本无影响 ,这是因为虽然压力的改

变可影响骨架片的密度 ,使未水化骨架片的孔道和

孔隙率发生变化 ,但对于 HPMC骨架片 ,影响释药

的主要因素是凝胶层的形成速度和凝胶层性质 ,当

压力达到一定值后 ,释药行为与压力无关。

3. 3　体外释放条件对释药的影响 　 ①溶出装置的

影响 :实验结果表明 ,不同的释放度测定装置对释药

无显著性影响。但在实验过程中发现 ,采用小杯法

时释放前期片剂直接接触溶出杯底部 ,凝胶骨架片

遇水后会生成亲水凝胶而粘附在杯壁上 ,从而可能

造成有效释药面积的减少 ,影响释放测定结果。故

本实验选择沉降篮法进行释放度试验考察。②溶出

介质的影响 :难溶性药物 HPMC骨架片的释放主要

受骨架溶蚀为主和药物扩散为辅的协同控制 ,而

HPMC在生理 pH范围内性质稳定 ,故在不同溶出

介质中 ,药物释放表现出一定的差异主要是由扩散

所引起的。而药物从骨架片中扩散到介质中的驱动

力则是取决于药物在介质中的溶解性 [ 11 ]。由前几

章实验可知 ,药物在水、0. 1 mol/L HCl溶液和 pH

618磷酸盐缓冲液中的溶解度几乎相同 ,故其释放

行为也相似 ,即药物的释放不受 pH值的影响。但

SDS溶液对药物的溶解度有显著的影响 ,可使药物

释放明显加快。同时 ,由实验结果可以看出 ,不同浓

度的 SDS溶液对药物释放基本无影响。
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