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HPLC法測定半迫旗中 7今成分的含量
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摘要 :目 的 建立同時淑1た 半迪族菊オオヤ 7企須分芹某オ ー7-0-β―D一 九月ユニ糠手 、水犀革手、pantulodde

III、 芹菜薫 70-β ―I)一 嗜と1島 葡萄方を1争 、en[-1l α一Lydro、y-15-0、 OkttH… 1←cn 19ま,c acid、 (16R)一cm-1lα―

hydrOxy-15-OxOkal■ ane 19 dc ackl、 芹業素李子的 HPLC方 法.方法 未周 K■Ollla五1100-5C、 色培 liE(250

mm× 46 mm,5 μm),乙騰 -0.02%二 象乙酸水彿度洗脱,流違力 1.O mI」・ninヨ ,柱温力 35℃ ,栓淑1度 Kカ

210 nm.結 果 7企 47_合物分高度え嬌 ,i_現た好的残桂美系(r>0.9995),平 均カロ祥口1丈率准 99.58%～ 100.84%,

RSD<1.60%c鮪稔 亥方法筒手准挽,たた性
～

重夏桂え好,可以力半辺族菊材的演壼た+1提供升学参考ぅ
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Abstr(lct:   01le(,tiVe   Tc   estttll)lish   そIn   IIPLC   Irletl10cI   It)r   sinltlllancOlis   deterHlin乏 ition   ()f

apigわ nin-7-0-β ―I)一 gCntObiOsidc,    11ltcOlin,    panict1losidc   lll,    apigenill-7-0-β ―D―   gitlc01)yrallosidc,

ellt-1l α―hy(lⅨ,xッー15-oxokaur-16-ell-19-oic aci(1,  (16R) 一elli-1l α―hy(1■Oxy-15-Oxokaurだ 11le-19-oic acid, and

apigcnin in Plcl'is sclllipinnata I,…  lllet110(ls HPI」 C allalysis was pel‐ ll)rincl1 0n a sllin]adzll I」 C-20A「 F apparattls with a

KrOmasil 100-5 C18 cOlull111(250 rnm × 46 1■ 1■1, 5 μnl) [l11(l gra(lierlt clutillg with をlcetOnitrile-002%

‖‖yl蔑:Feillis・lTclllr諸∫驚i』
li富lttWl霧 IITri:Lλ露十1lilti暮

sample recOvepF rates 、「ere 99.589を -100.84`ん , RSD<1.60%.(〕 011011lsiOn Tlle methOrl is rapid, accurate, lvith high

stability atl(l repcatability, whiclll(‐ 011ld I)rOvi(le rerercn()e irt〕 r lll(1(l1lalit卜 ,(て)ntrol()f P senl:pit〕 nata.
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Js sc屁な,j澪れαια L系 ヌt尾蕨属植物 ,以

帯根率的全草人菊 ,庁乏分布干我国南方各省11].味

苦 、辛,性凍 ,具有清熱解毒 、凍血止血̂、 止痛的

功数 ,主治鉄打損傷、日赤肝痛 、殊1疾等口。現代夭

然菱物化学和菱理学研究表明其主要含有倍半薔 、

二市 、黄 lllll等 成分 ,具有抗 llll瘤 、抗気化 、抗炎等

生物活性 |・■,其中,二薦癸成分力其抗沖瘤的主要

活性成分 |←ア],黄醐炎成分力抗気化的主要活性成
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分同。基千半辺旗羊富的化学成分和較好的方理活

性 ,対其逆行皮量体制具有重要的意文 .現有文

献美十其盾量控制的報道,収同時淑1定 了其中的 1～2

全成分的含量 ,尚 不能較力全面的浮伶笏材廣

量 Ul・ 11]。 因此,弄展半逸旗菊材的多成分含量沢1定研

究対建立其盾量控制林准、指早合理用菱具有重要

意文。本実詮在前期化学成分研究的基砧上館合活

性第逸箸果 ,逸取主要的二帖及黄醐炎成分,建立
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了同吋洪1定 7↑成分含量的 HPLC方法,以期力半辺

旗菱材的皮量控告1提供科学参考。

1材料

1.1供器与拭剤 島津 LC-20AT ttl・ E色譜供 ,島津

SPI)一 M20A栓測器 ,SII′-20A自 劫選祥器 ,日 本島津

公司;PS-40超声波清洗机,深り|1隼泰超声没各有限

公司.乙晴 ,甲 醇 ,均力色ittZt,徳 卜1獣克公司 ;

三気乙酸,奏獣 世ヽ示科技(中 卜|)有限公司:水力

市告恰宝水.

1.2商 品 采集十声末不同声地的 Hおヒ菱材均耐1チ

｀̂

表 1 萄材声地倍息

Tablc l lnftlrillation()fF)l■ giri Of nlcdicillal inttte五 Js

方材批次 t́材 来源 采集日1同

1

4

5

6

7

8

9

10

11

ア
｀

1木倍 ll

牛南樟物国

「

ふ屯

"|「
工
州番呂区

り
｀
木梅州

り
｀
末河源

ず /`1掲 田

「

余恵州

J・ 末中|II

り
｀
木 l ls化

庁末九川

2015.01

201503

201502

201412

201502

201502

期限 B2oiS.2
赫 2oiS.0■

鎖】うて冷 2olC.Ol

惑聾卜 20ド.02

201208増漉3套婁l弾覇雛観雲鷲霧辱
千リ

エ
州中医萄大学中菱化学実輸室。対照品芹菜素

-7-0-β ―D― 尤 胆 二 糖 昔 (1)、 木 犀 草 青 (2)、

panimlloside lII(3)、 芹菜素 -7-0-β ―D― llk哺 葡萄糖

寸キ(4)、  cnt-1l α―hydrOxy-15-OxOkaur-16-cn-19-oic

acilt(5)、 (16R,一ent-1l α-1lyflrOxy-15-OxO― kaurane―

19-dc acid(6)、 芹菜素(7)均 由本文強室 自制 ,姪
HPI,C分析鈍度均在 98.0%以 L.釣材声地信′忠兄表

私犠峨『1ゞ
1雅
離」::夕TttΥ、

・1■ 二i mI″
_l的混合ヌ寸

‐
照品溶液。

2.3供武品溶液制各 取半逸旗菱材粉末 1.Og,精密

称定后置千 50 mL具塞彼形瓶中,加 入 40 mL甲醇 ,

密封井称定成量 ,超声処理 40 1nin,取 出放冷至室

温后再次称定臓量 ,用 甲醇ネト足差量井揺
`」

.提取

液烙 045 μm微孔濾膜濾道 ,取銭涼液即得供武品溶

液 .

2.4銭性美系考察 取上述混合対照 r早l溶液按 2.1項

2方法与鏑果 100-1,
2.1色譜条件 K■omasl 100~C18色 普柱 (250n■ 11×

4.6 mm,5 μln);流劫相力乙脂(A)-002%三 気乙酸

水 (3);梯度洗脱程序 (0～21 min,16%A;21～ 80

min,16%～34%A);流速 :l nllフ・minヨ ;柱温 :35

℃;栓淑1波 K:210 nin。 按上述色譜条件得到的混

合対照品及供武品的色需国,兄圏 1。

下的色鷲条件逆祥分析 ,遊祥体秋分別力 2,5,

10,15,20,25,30 μI′ ,毎全体釈重夏避祥 3次 ,

i己景峰面秋.以峰面秋力家坐林(y)対避祥体釈中所

含相庄化合物的廣量力横坐林(X,μg)i■行象性回月 ,

得回りJ方程和相美系数 (r),「/1L表 2.筆果表明 7今

対照品在各 自的銭性池田内銭性美系良好 c

2.5精密度試験 取 L述混合 R・l照品溶液接 2.1項 下

的色潜条件逃祥分析 ,重隻逃祥 6次考察 国内精密

度 ,達袋遊祥 3天考察 日「]精密度 ,i己 景各峰面秋

井テ1算 RSI)c化合物 1～ 7的 日内精密度的 RSD分別

力 0.10%、 0.23%、 0.27%、 0.43%、 0.40%、

1.

1芹菜素 -7-0-β D先 月H二糖廿 :2本 犀草甘 ;3 panttuloside lll,4芹 芽素 -7-0-β―D― 砒哺葡萄糖青 :5 ent-1lα  hydroxy 15 0xokaur―

16-en-19-lllc atid;6(16R)ell1 1lα ―hyd賣、y-15-o、1)kmuane-19-dc“ld,7芹 業素

国 1 混合対照品(A)和供武品(B)的 HPLC色潜圏

Figure l HPLC chrolnatogral■ s fFlr lllixed reirence suЬ 、tallres(A)alld P selnipinllata(B)

、∫
~
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表 2 回娼方程 、銭性苑 国及相美系数

'1'al)le 2   Re『 essioll c(11,atiOns,  1′illcar ranges arld (10■ rcl´ ation

cOef6● iclit i、 r t1lc seven(lolnPonelll

化合物 回月方程 象性疱国 /卜

=  
″

y=3765 1× 101Υ +72025× 10=

l′・ 4512()x101Y+8337 1x10'

y=37688× 10'X+90456× 10'

y=43393x10■ +6t1990× 103

γ=38933x10'X+42684x103

1/=22834× 101Y+1 1003× 104

y=6835 1x10'【 -17904× 103

表 3 半遠旗中 7今化学成分的加祥回収結果(2=6)

Tablc 3  Rcsllits cf saniple rcccjvcl, Of SCVcn cOmpounと Is ill I■c五 s

senllplilnata

化合物 取付量i li請含量′ng i「 人量ん嘔淑1得量ムng回 1'率 μ 平均口蚊率″ RSDμ

1  05008  0282   0280   0558   9857    99“   118

05016   02S3    0280    0561    9929

0499 1      0281       0280      ()559      9929

049t15      0282       0280      0568     10214

0501 3      0283       0280      0560      9893

05010   0283   0280   0562   9964

05008   0341    0320    0657    9875

()501 6      1)341       0320      ()667     1018S

0499 1      0339       0320      0666     10219

04995      0340       0320      0666     1(〕 1 88

0501 3      0341       0320      0659      9938

0501()     0341       0320      0664     100114

〔)5008      2316       2590      4871      98F15

051)1 6      2319       2599      4941     10124

049, 1      23()8       2590      4934     10139

04995      2310       2590      4942     10162

05013   231S   2590   4%7  10151

05010   2317    2590    4919   10046

05008      0134       0130      0262      9846

0501 6     0134       0130      0266     10154

0499 i      0134       0130      0266     10154

04995      0134       0130      0266     101 54

0501 3      0134       0130      0262      9846

05t110      0131       ()130      0264     1()000

050()8   0584    07()   1285    9876

05016    0585     0710    1303   1(〕 113

1)499 1     (〕 5S2       ()710      1297     1007()

04995    0583     0710    1291    9972

0501 3     0585       0710      1285      9859

0501 0     0584       0710      1284     9859

05008     4673       5270      9880     9880

0501 6      411S1       5270      9998     10089

0499 1      4658       5270      9849      985()

04995      4661        5270      9848      9843

05{)13   4678    527()   9988   10()76

05010   4675    527〔 )   9971   1(〕 049

05008      0100       0100      0198      9800

05016   0100   0100   0201  10100

04991   010()   0100    02()1   10100

04995      010()      0100      0199      9900

0501 3      01()0       0100      0201     10100

05010     0100       0100      01t18     980()

乙購 ―水、甲醇 -0.02%三気乙酸水、乙睛 -0.02%

三気乙酸水分別作力流功相的色潜国,結果表明乙

騰 ―().02%二 気乙酸水対 7今化合物的分高数果最

堀 4ξ
0000

…

    1‐ 0000

| ●ユ| ヽtlこ t tl

O.25%、 0.88%,日 同精密度的 RSD分男1カ 0.26%、

0.20%、 ().46%、 ().62%、 ().759を 、 0.50%、 ().43%,

筆果表明核方法的精密度良好 .

2.6稔定性試験 取半迎旗供武品溶液 ,分 男1子

0,4,8,12,24,48h遊祥分析以考察被測成分的

稔定性 ,選祥体秋力 20 μL,毎↑吋同点重夏選祥 3

次,氾乗各峰面秋井汁算 RSD.化合物 1～ 7的峰面

秋的 RSD分男1カ 1.05%、 0.91%、 1.62%、 1.58%、

1.83%、 0.87%、 0.72%,箸果表明 7今被測成分在

48h内的稔定性良好 .

2.7重夏性試験 取半辺旗菊材 (オ比次 4)按 2.3項 ド

方法平行市1各 6分供武品溶液 ,毎分供武品溶液重

隻逃祥 3次 ,Iこ 景各峰面秋井 )「算其含量.化合物

1～ 7的 含量分男1カ 0.698,0.769,1.376,0.323,

1.040,H.149,0.246 mg・ gヨ ,其峰面秋的 RSD分別

力 1.57%、 085%、 1.53%、 0、96%、 0.76%、 1.56

%、 0.65%,結果表明核方法的重夏性良好。

2.8加祥回収減詮 取己知含量的同一批半辺旗変材

6分 ,毎分釣 0.5g,精密称定后畳+50 ml.具 塞惟

形瓶中,加 入化合物 1～ 7的 X・lttr5溶 液通量 ,按

2.3巧〔下方法制各供武品溶液 ,照 2.1り:下 的色普条

件遊祥分析 ,遺祥体釈力 20 μI.,毎分供拭品重夏避

祥 3次 ,氾求各峰面秋井ナ|‐算 RSD。 結果■表 3。

2.9伴品含量測定 取 11オ比采集予声本不同声地的

半辺旗変材 ,按 23項下方法分別平行制各 3分供

武品溶液 ,照 2.1項 下的色譜条件逃祥分析 ,結果

兄表 4t,

3封沿

本実唸対提取条件及色普条件避行了伐化 ,分

男1考察了甲醇 、乙醇和 70%乙醇力提取溶芥1吋 7今

化合物的提取率 ,箸果表 llll甲 醇的提取率最高 目被

淑1成分色普 l lk周 目的干枕最少 .Lヒ 較 了甲醇 ―水 、

lα )跡

10026

9965
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材

次

力

批

表 4 半辺旗方材中 7紳成分的合量 (mg・ gJ,に 3)

「
1'alぅle 4  (IOntell[も of seven(10rrlI)。 11■ (lS ill ileris se■ lipiFlrlata

化合物含覇:

醐美成分的恵量不得低千 1.19 mg・ g→ ,3全二蔵炎成

分恵量不得低予 9.43 mg。 3・ .
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(縮 4i:)

4令黄 3全二

酬,感量 蒲息量

1   0775  0624

2   0598  0394

3   0565  0676

4   0698  0769

5   0839  0794

6   0523  0753

7   0413  0400

8   0716  0302

9   0801  0432

10   (〕 4()0   ()301

l1   0275  0179

3097  0085

5445  0061

4742  0271

1376  0323

3393  0372

41141  0343

6432  0109

2470  0148

2197  0295

1861  0104

2762  0070

1 641   7920   0131

1218  8293   0211

1 191   9490   0200

1040  11 149  0246

0356  2481   0281

1 073  7341   0222

1418 3811  0081

1 189  12335  0177

0826  5()19   0 128

1711   5723   0t)8り

1 718  4898   0125

: 615  12658

1 264  14956

1 712  15423

2036  13565

2286   6230

1841  12455

l tl13 11 661

1 343  15994

1 656   S()42

0894   9295

0649   9378

好。X・I上述 7今被淑1化合物的混合対照層1溶液逆行

190～400 nm茫 国内的全波 K担描 ,考慮到化合物 6

収在 210 nm姓有較彊的末端吸収 ,235～ 400 nm茫岡

内元紫外吸llk,日_其営化合物在 210 nin赴 均有絞張

的紫外吸牧,故逃取 210 nin作力栓淑1波 K.

本研究建立 r同時測定半iJJ旗豹材中 7↑主要

化学成分含量的 HPLC方法 ,井対 11今声地的祥品

遊行 了相泣成分的含量瓢1定 ,外果呈示 7今被波1成

分在不同声地之同含量差昇較大.其中,4今黄酬炎

成分(1,2,4,7)的恵含量在 0.65～ 2.29m3・ g・ ,平

均含量力 1.48 nlg・ g¬ :3今二蔵癸成分(3,5,6)的

恵 含量在 6.23～ 16.00 mg・ gl,平 均 含量 力 H.79

mg・ g・ .根据実輪箸果,建波杵 L述 7今成分納入半

逸旗的段量控制 l・

/1N准 ,分別以 4今黄醐美成分和 3

↑二市癸成分平均含量的 80%没限,即 ヒ述 44｀黄
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