
   

图 3 江西茺蔚子挥发油总离子流图

工业的原料。在一次性使用输液器、静脉输液针厂

用于零配件的连接组装
[ 4 ]
。经动物实验,吸入高浓

度环己酮气后轻者嗜睡继之全身血管扩张、出现低

血压, 重者呼吸循环衰竭, 最后可导致死亡 [ 3 ]
。另

外樊加才等报道环己酮经大鼠口服给药 LD50为

1 620 mg·kg
- 1

,吸入4 000 ppm, 4 h 无死亡; 吸入

8 000 ppm, 4 h则因麻醉而死亡
[ 4]
。本实验在中药

材茺蔚子挥发油中发现有环己酮这一化合物, 在此

之前还未见其他文献报道,因此长期服用此中药是

否会产生毒副作用有待我们密切观察及进一步深入

研究。

3.3 本试验结果希望对评价茺蔚子挥发油的价值,

进一步利用开发茺蔚子资源提供依据。
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  [ 摘要]  目的: 建立三叶木通中齐墩果酸的含量测定方法。方法: 采用蒸发光散射—高效液相色谱法。流动相乙腈-水

( 90∶10) 。漂移管温度50 ℃, 压力 3. 7 bar。结果: 齐墩果酸在 1. 023 ～10. 23 μg范围内呈良好的线性关系。平均回收率

100. 8% , RSD为 1. 4% ( n = 6)。结论:方法可靠,简单易行,为控制木通的内在质量提供了科学依据。

[ 关键词]  三叶木通;齐墩果酸;蒸发光散射—高效液相色谱法

[ 中图分类号]  R284. 1  [文献标识码]  B  [ 文章编号]  1005-9903( 2010) 03-0038-02

  三叶木通具有清热利尿、通经活络、镇痛、排脓、

通乳的功效
[ 1]
。根含皂苷, 水解得齐墩果酸及葡萄

糖、鼠李糖。研究发现,齐墩果酸为苷元的五环三萜

类皂苷是三叶木通主要有效成分之一
[ 2]
。关木通用

药标准被取消后,三叶木通作为木通广泛应用。

由于齐墩果酸结构中无共轭系统, 在紫外末端

有吸收,用紫外检测器测定时, 受溶剂干扰较大,杂

质峰较多,分离难度大。我们采用 ELSD-HPLC法对

木通中齐墩果酸的含量进行测定,结果方法重复性

好,操作简便,可有效控制其质量。

1 仪器与试药
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1.1 仪器 Waters-2695( 美国) -ELSD( 法国) 。

1.2 对照品 齐墩果酸 购于中国药品生物制品

检定所(批号: 0709-9803) 。

1.3 供试品 木通药材,购于河北安国,经山西省

药品检验所高天爱老师鉴定为三叶木通 Akebia trifo-

liate( Thunb. ) Koidz的藤茎。

1.4 试剂 乙腈为色谱纯;水为纯化水;其它试剂

均为分析纯。

2 方法与结果

2.1 色谱条件  色谱柱: 大连依利特 C18色谱柱

( 4. 6 mm×200 mm, 5 μm)。流动相:乙腈∶水( 90∶

10) 。蒸发光散射检测器压力 3. 7Bar, 漂移管温度

50 ℃。理论塔板数按齐墩果酸计算应不低于3 000。

2.2 对照品溶液的制备 精密称取齐墩果酸对照

品,加甲醇制成 1 mg·mL - 1
的溶液,摇匀,即得。

2.3 线性关系的考察  取对照品 ( 1. 023 mg·

mL - 1 ) 的溶液,分别进样 1, 2, 4, 6, 8, 10 μL 进行测

定。以 m与 A的对数函数为横、纵坐标, 绘制标准

曲线。回归方程: logA = 1. 483 3 log m + 5. 424 4( r

= 0. 999 9)。结果表明, 齐墩果酸在 1. 023 ～10. 23

μg范围内呈良好的线性关系。

2.4 供试品溶液的制备 取本品,粉碎,过四号筛,

取约 1. 0 g,精密称定,精密加入甲醇 50 mL,称定重

量,超声处理 ( 250 W, 33 kHz) 30 min,再称定重量,

用甲醇补足减失的重量,滤过, 精密量取续滤液 25

mL浓缩至干。残渣加水 20 mL,浓盐酸 2 mL,水浴

中水解 1 h,取出,放冷, 转移至分液漏斗中, 用三氯

甲烷振摇提取 4 次,每次 20 mL,合并三氯甲烷提取

液,蒸干,残渣加甲醇适量使溶解并转移至 5 mL量

瓶中,加甲醇稀释至刻度。摇匀,用微孔滤膜( 0. 45

μm) 滤过,取续滤液即得。

2.5 精密度实验  吸取同一供试品溶液, 依法测

定,连续进样 6 次, 进样量 20 μL。测得峰面积的

RSD为 1. 9% ( n =6) 。结果精密度良好。

2.6 稳定性实验  取同一供试品溶液, 分别在 0,

2, 4, 6, 8, 10 h进样。结果峰面积的 RSD为 0. 7% ( n

= 6) 。供试品溶液中齐墩果酸在 10 h内基本稳定。

2.7 重复性实验 取同一样品 6 份,分别按供试品

溶液的制备方法制备。依法进行测定。结果 RSD =

1. 8% ( n =6) 。说明本方法重现性良好。

2.8  加 样 回 收 率 实 验  取 已 知 含 量

( 1. 721 2 mg·g - 1) 的样品 0. 5 g, 精密称定。精密

量 取 齐 墩 果 酸 对 照 品 甲 醇 溶 液 50 mL

( 0. 019 4 mg·mL
- 1

) , 按供试品溶液制备方法制

备,依法测定, 计算回收率。结果平均回收率为

100. 8% , RSD =1. 4% ( n = 6) 。见表 1。
表 1 回收率测定

测定

次数

取样量

( g)
测得量

( mg)
样品中

含量( mg)
对照品加

入量( mg)
回收率

( % )
平均回

收率( % )
RSD
( % )

1 0. 504 7 1. 847 4 0. 868 7 0. 97 100. 9
2 0. 504 1 1. 846 4 0. 867 6 0. 97 100. 9
3 0. 502 2 1. 837 6 0. 864 4 0. 97 100. 3

100. 8 1. 44 0. 504 5 1. 861 4 0. 868 3 0. 97 102. 4
5 0. 504 6 1. 854 3 0. 868 5 0. 97 101. 6
6 0. 503 5 1. 812 6 0. 866 6 0. 97 98. 4

3 讨论

3.1 流动相的选择  实验过程中, 曾参考 HPLC-

ELSD法测定黄芪甲苷的流动相: 乙腈∶水 ( 32∶

68) , 未检出。试用乙腈∶水 ( 65∶35) ;乙腈∶水

( 80∶20) 等流动相,色谱峰均不理想, 而未被采用。

经摸索以乙腈∶水 ( 90∶10) 为流动相分离效果较

好,且保留时间短。

3.2 提取方法的选择实验中曾试用酸性甲醇超声

提取样品, 但是滤液蒸干后难以转移, 无法定量操

作。由于皂苷易溶于甲醇,经水解得齐墩果酸,所以

采用加酸水解方法提取。

3.3 分别考察提取溶剂( 甲醇) 加入量( 25, 50, 100

mL) ;超声提取时间( 20, 40, 60 min) ;水解加入盐酸

量( 1, 2, 3 mL) ; 水解时间 ( 0. 5, 1, 2 h) 以及三氯甲

烷萃取次数( 3, 4, 5 次) ,结果以本文提取方法提取

完全、省时且节约能源为最佳方法。

3.4 目前木通中齐墩果酸含量测定的方法多采用

薄层扫描法, 高效液相色谱法 [ 2]
若采用 HPLC-紫外

检测器进行检测,由于齐墩果酸仅在 210 nm有弱的

末端吸收,因而操作条件须十分严格,噪音对结果影

响也较大。蒸发光散射检测是使流动相溶剂喷物汽

化,进入漂移管后溶剂挥发,而被分析检测的物质颗

粒经散射光进行散射,散射光由光电倍增管收集得到

响应,由被分析物质的颗粒的数量和大小决定光散射

检测器的响应大小,而不受流动相溶剂的干扰
[ 3 ]
。
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