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　　摘要：建立了鹅绒委陵菜中齐墩果酸和熊果酸含量的测定方法。主要的参数设置为：色谱柱ＢｅｔａｓｉｌＣ１８（１５０ｍｍ×

４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相为乙腈－０．５％三氟乙酸（体积比８５∶１５）；流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温３０℃；蒸发光散射检测器，漂
移管温度８０℃；氮气流速２．０Ｌ／ｍｉｎ。试验结果表明，齐墩果酸、熊果酸分别在０．００９０～０．０９０ｍｇ／ｍＬ和０．０１２０～
０１２０ｍｇ／ｍＬ范围内线性关系良好（ｎ＝６），平均回收率分别为９７．２％、９９．１％，研究得出的方法简便、快速、准确，为
鹅绒委陵菜的质量评价提供了相关依据。
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　　鹅绒委陵菜（ＰｏｔｅｎｔｉｌｌａａｎｓｅｒｉｎｅＬ．）为蔷薇科（Ｒｏｓａｃｅａｅ）
委陵菜属（Ｐｏｔｅｎｔｉｌｌａ）植物鹅绒委陵菜的干燥全草，分布于我
国北方各省及西南的四川、云南、西藏等地，是我国的传统中

药，具有清热解毒、凉血止痢等功效，可用于赤痢腹痛、久痢不

止、痔疮出血、痈肿疮毒、脾虚腹泻等症［１－２］。鹅绒委陵菜中

的主要药用化学成分有黄酮类、三萜类、甾醇类及有机酸类

等［３－５］，其中的齐墩果酸具有保肝、消炎、降糖、抗 ＨＩＶ和抗
肿瘤的药理作用，熊果酸具有抑制血管生成、抗肿瘤、抗炎、抗

ＨＩＶ的药理作用，是鹅绒委陵菜的活性成分。目前已有很多
关于其他中药和中药制剂中齐墩果酸和熊果酸含量的报

道［６－８］，但是尚未见鹅绒委陵菜中齐墩果酸和熊果酸含量测

定的相关报道。为了全面评价药材质量，本研究以 ＥＬＳＤ为
检测器，建立了鹅绒委陵菜中熊果酸和齐墩果酸的 ＨＰＬＣ测
定方法。

１　材料与方法

１．１　材料与仪器
试验材料购自青海普兰特中药材有限公司，经中国科学

院西北生物研究所孙洪发研究员鉴定为鹅绒委陵菜。齐墩果

酸对照品（批号 １１０７０９－２００３０４）和熊果酸对照品（批号
１１０７４２－２００５１６）均购自中国药品生物制品鉴定所。

乙腈为色谱纯，甲醇为分析纯，水为超纯水。

试验仪器主要有：ＨＰＬＣ色谱仪［Ｗａｔｅｒｓ６００泵，ＡＦ在线
脱气机，Ｗａｔｅｒｓ７１７自动进样器，２９９６ＰｈｏｔｏｄｉｏｄｅＡｒｒａｙ
Ｄｅｔｅｃｔｏｒ（ＰＤＡ），ＡｌｌｔｅｃｈＥＬＳＤ２０００蒸发光检测器（ＥＬＳＤ），
Ｅｍｐｏｗｅｒ色谱工作站］。

１．２　试验方法
１．２．１　色谱条件　色谱柱：ＢｅｔａｓｉｌＣ１８（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈－０．５％三氟乙酸（体积比８５∶１５）；流
速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０℃。蒸发光散射检测器，漂移管温
度８０℃；氮气流速：２．０ｍＬ／ｍｉｎ。　
１．２．２　溶液的制备　对照品溶液的制备：分别精确称取齐墩
果酸对照品、熊果酸对照品２５、３０ｍｇ，置于同一５０ｍＬ容量
瓶中，用甲醇溶解并定容、摇匀；再精确量取 １ｍＬ于同一
１０ｍＬ容量瓶中，定容，摇匀即得齐墩果酸０．０５０ｍｇ／ｍＬ、熊
果酸０．０６０ｍｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。

供试品溶液的制备：精确称取１．０ｇ左右的鹅绒委陵菜
药材粉末，过四号筛，置于 １００ｍＬ锥形瓶中，再精确量取
２５ｍＬ甲醇加入锥形瓶中，称定整个锥形瓶的重量；加热回流
１ｈ，冷却后再次称重，用甲醇将减少的重量补足；摇匀、过滤，
弃初滤液，剩余溶液用０．４５μｍ滤膜过滤，即得供试品溶液。
１．２．３　线性关系的考察　精确取适量齐墩果酸和熊果酸对
照品，用适量甲醇溶解，制得齐墩果酸对照品、熊果酸对照品

浓度分别为０．０９０、０．１２０ｍｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。
分别精确量取０．５、１．０、１．５、２．０、２．５ｍＬ对照品溶液于

１０ｍＬ容量瓶中，用甲醇定容，按照“１．２．１”节中的色谱条件
分别进样２０μＬ。以对照品浓度（μｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积
为纵坐标进行回归分析。

１．２．４　精密度试验　精确吸取１０μＬ“１．２．２”节中的混合对
照品溶液，按照“１．２．１”节中的色谱条件，重复进样６次。
１．２．５　溶液的稳定性试验　分别在制备完成后０、２、４、８、
１２、２４ｈ用同一供试品溶液进样，测试溶液的稳定性。
１．２．６　重复性试验　取６份同样的鹅绒委陵菜样品，按照
“１．２．２”节中的步骤制得供试品溶液，按照“１．２．１”节中的色
谱条件测定齐墩果酸和熊果酸含量。

１．２．７　方法的回收率试验　精确称取６份经干燥粉碎的鹅
绒委陵菜药材粉末，每份０．５ｇ，在其中３份中加入精确称定
的０．０６ｍｇ齐墩果酸、０．１０ｍｇ熊果酸，按照“１．２．２”节中的
相关步骤制备供试品溶液，测定并计算回收率。
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１．２．８　样品含量的测定　取“１．２．２”节中制备的供试品溶
液，参照“１．２．１”节中的色谱条件进行测定。

２　结果与分析

２．１　色谱图
齐墩果酸和熊果酸混合对照品及样品的色谱图见图１。

２．２　方法学的考察结果
２．２．１　线性关系的考察结果　通过回归统计得到齐墩果酸
和熊果酸的回归方程分别为：

ｙ＝４５０．２１６ｘ－１．２７４，ｒ＝０．９９９９（ｎ＝６）；
ｙ＝６０２．３４６ｘ－２．３４１，ｒ＝０．９９９７（ｎ＝６）。

　　线性范围分别为：０．００９０～０．０９０ｍｇ／ｍＬ、０．０１２０～
０１２０ｍｇ／ｍＬ。
２．２．２　精密度试验结果　试验测得齐墩果酸峰面积的 ＲＳＤ
为０．３８％，熊果酸峰面积的ＲＳＤ为０．３２％，两者的ＲＳＤ都小
于０．５％，表明仪器具有良好的精密度。
２．２．３　溶液的稳定性试验结果　在制备完成后０、２、４、８、
１２、２４ｈ进样，测得齐墩果酸峰面积的ＲＳＤ为０．３３％，熊果酸
峰面积的ＲＳＤ为０．２７％，表明在２４ｈ内供试品溶液稳定。

２．２．４　重复性试验结果　试验测得齐墩果酸、熊果酸的平均
含量分别为０．２６３、０．４７１ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为０．７１％、０．４２％。
２．２．５　方法的回收率　试验测得齐墩果酸的平均回收率为
９７．２％，ＲＳＤ为１．９％（ｎ＝６）；熊果酸的平均回收率为
９９１％，ＲＳＤ为２．０％（ｎ＝６）。
２．３　样品含量的测定结果

试验测得鹅绒委陵菜中齐墩果酸、熊果酸含量分别为

０２６３、０．４７１ｍｇ／ｇ。

３　结果与讨论

齐墩果酸和熊果酸均为三萜类化合物，结构极为相似，极

性非常相近，紫外吸收都在近紫外区，如果采用紫外检测器则

会给测定结果带来较大的误差；蒸发光散射检测器为质量型

通用检测器，在检测过程中溶剂和流动相会全部蒸发，因此对

检测结果无干扰，灵敏度高，含量结果可靠。

齐墩果酸和熊果酸的分离度受柱温影响较大。试验结果

表明：柱温越高其分离度越差；但柱温太低时，仪器的压力增

高。经过多次试验发现，在３０℃时齐墩果酸和熊果酸都具有
理想的分离效果。

齐墩果酸和熊果酸不具有挥发性，而流动相较易挥发，因

此为了保证理想的灵敏度和重复性，检测器采用不分流模式。

本试验中，回归曲线和含量测定均采用常用对数值计算，

是因为蒸发光散射器的峰面积和样品质量的对数呈线性

关系。
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