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江西大粒车前子不同炮制品 "#$%指纹图谱研究

"

!刘荣华!马志林!邵峰!王玲!!江西中医学院现代中药制剂教育部重点实验室!南昌 &&'''("

摘要!目的!研究不同炮制方法对江西大粒车前子"#$%指纹图谱的影响" 方法!采用 "#$%法#对江西大粒车前子的微波炮

制品$清炒品$盐炙品以及生品的水提液进行指纹图谱研究" 结果!不同炮制品之间"#$%指纹图谱相似度和共有峰面积差异

显著%微波炮制品指纹图谱总峰面积大于其它三种炮制品#其顺序依次为!微波品 )清炒品 )盐炙品 )生品" 表明不同炮制

方法对化学成分有较大的影响#其中微波炮制品对化学成分影响最大" 结论!不同炮制方法对江西大粒车前子 "#$%指纹图

谱存在较大的影响#因此#可以利用"#$%指纹图谱对大粒车前子炮制工艺进行控制"

关键词!江西大粒%车前子%高效液相%指纹图谱

中图分类号!*(+',+

-

.!!文献标识码!/

!!车前子为车前科植物车前 !"#$%#&'#()#%)*# $和平车前

!"#$%#&'+,-.,((# 01223,的干燥成熟种子#用于目赤肿痛$痰

热咳嗽$水肿胀满$热淋涩痛$暑湿泄泻等% 药理研究表明&

其多糖具有缓泻的功能'车前子苷有镇咳作用#促使支气管

及消化道的分泌#促进肠管和子宫的运动等功效'桃叶珊瑚

苷具有清湿热$利小便$镇痛$降压$保肝护肝$抗肿瘤等作

用(4)

% 江西大粒车前为我国道地药材#但迄今为止还存在不

同的炮制方法#其炮制品质量存在明显的差异% 因此#本实

验利用"#$%指纹图谱对各种不同炮制品质量进行分析#为

车前子药材炮制方法的科学化$规范化提供理论依据%

4!材料与仪器

4,.!材料!药材&江西大粒车前子生品购自江中中药饮片

厂#由刘荣华博士鉴定#凭证标本存于江西中医学院现代中

药制剂教育部重点实验室标本室%

对照品&车前子苷购于江西中医学院江西省中药种质资

源工程技术研究中心#自制#纯度
#

567%

试剂&乙腈!色谱纯#美国 89:;/公司"#甲醇!色谱纯#

山东禹王试剂公司"#双蒸水!自制"%

4,4!仪器!/<12=>?4.'' 高效液相色谱仪#紫外检测器

!@0:"!/<12=>?科技有限公司"'""A 型电热恒温水浴锅

!上海博迅实业有限公司医疗设备厂"'444 型二两装高速中

药粉碎机!浙江瑞安市永历制药机械有限公司"'微波炉

!BC2C>DEFGH''8"'A;BI/4E46 型台式高速离心机!德国 A;BE

I/公司"%

.!实验方法

.,4!样品制备

.,4,4!车前子炮制!车前子炮制方法如下&!4"净制车前

子&除去枝$梗等杂质'!."清炒车前子&将净车前子#用文火

炒至表面微黄'!&"盐车前子&取净车前子置热锅中#炒至有

爆裂声时#喷洒盐水#炒干(.)

'!("微波车前子&取净车前子平

铺于垫有称量纸的微波炉转盘上#确保其均匀平铺约 4 JK'

设置微波炉条件为&中低火$炮制时间为 & 分钟%

.,4,.!供试品制备!精密称取车前子药材生品$清炒品$盐

炙品$微波炮制品各 4' <#用粉碎机粉碎 . 分钟#然后置于

46' K2圆底烧瓶中#再加入 4'' K2水#摇匀% 在 5' L下#水

浴加热 &' 分钟后#静置冷却#离心 4' 分钟!转速 6 ''' MN

K1>"#过滤#得滤液% 将滤液过大孔树脂 "#:E6''#水洗除

糖#以 O'7乙醇洗脱#收集乙醇洗脱液 5' L水浴充分干燥'

甲醇定溶于 6 K2容量瓶中#用时经 ',(6

!

K微孔滤膜过滤%

.,4,&!车前子苷对照品溶液制备!精密称定车前子苷 ',6

K<#甲醇定溶于 . K2容量瓶中%

.,.!色谱条件

色谱柱&"PG=MQ12R:A. %

4H

#(,+

!

KS.'' KK#6

!

K!大

连依利特公司"'检测波长&.HH >K#流速&4 K2NK1>#柱温&.6

L#进样量&4'

!

2'流动相&水E乙腈#梯度洗脱#见表 4%

表 4!流动相梯度洗脱条件

ITU12=GVCQ=

81K=!K1>" /%W!7"

"

.

R!7"

' 6 56

4O 4O H&

8V=<MC31=>? .( .' H'

KT3= (4 &. +H

6+ +& &O

+& +& &O

.,&!方法学考察

.,&,4!空白试验!按以上色谱条件#吸取空白溶剂甲醇 4'

!

2进样#检测得色谱图#结果显示为一条直线% 表明空白溶

剂无干扰现象%

.,&,.!稳定性实验!取车前子生品供试液#按以上色谱条

件分别于 '$&$+$5$4. 小时检测其指纹图谱% 结果表明#各

主要色谱峰的相对保留时间与相对峰面积比值的 /01值分

别在 ',&(7 X4,5.7与 4Y(&7 X&,H(7之间#说明样品在

4. 小时内较稳定%
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.,&,&!精密度实验!取微波炮制供试品溶液#按以上色谱

条件连续进样 6 次% 结果表明#各色谱峰的相对保留时间稳

定#各主要色谱峰的相对保留时间与相对峰面积比值的相对

标准偏差/01值分别在 ',5O7 X.,457与 .,&47 X(,5.7

之间#说明仪器精密度较好%

.,&,(!重复性实验!取车前子盐炙品 6 份#分别按 .,4,.

法制备成供试品溶液#按以上色谱条件测定#结果表明#各色

谱峰的相对保留时间稳定#各主要色谱峰的相对保留时间与

相对峰面积比值的相对标准偏差/01值分别在 ',OH7 X4,

H&7与 .,'+7 X6,'O7之间#说明方法重现性较好%

&!结果与讨论

&,4!车前子指纹图谱色谱测定及共有峰的标定(&)

按以上色谱条件#分别测定车前子药材生品$清炒品$盐

炙品$微波炮制品水提液的指纹图谱#从该组指纹图谱中#确

定其中的 4. 个色谱峰为共有峰%

&,.!共有峰相对保留时间及峰面积比较

根据所测定的四种供试品指纹图谱#选择车前子苷色谱

峰为参照峰 A

(()

#将其保留时间和峰面积设为 4#其它指纹峰

保留时间和峰面积与其相比得相对保留时间和相对峰面积%

据此#上述 4. 个共有峰的相对保留时间与相对峰面积见表

.#表 &%

从表 & 可见#4. 个共有峰中#6 号峰峰面积占各供试品

指纹图谱总峰面积的 +'7以上#而且该峰在各供试品中变化

最明显#微波炮制品中 6 号峰与其它炮制品及生品相比#明

显增高#6 号峰峰面积顺为&微波品 )炒炙品 )盐炙品 )生

品% 而生品中的第二大峰 + 号峰在炮制品中却明显降低#尤

其是在炒炙品中#+ 号峰几乎完全消失了#+ 号峰峰面积顺

为&生品 )微波品 )盐炙品 )清炒品% 除 6 号$+ 号共有峰

外#总面积的变化也比较大#依次为&微波 )清炒品 )盐炙品

)生品#见表 (% 表明#不同炮制方法#对车前子水提液化学

成分有很大的影响%

表 .!车前子各供试品"#$%指纹图谱共有峰的相对保留时间

样品 #=CZ4 #=CZ. #=CZ& #=CZ( #=CZ6 #=CZ+ #=CZO #=CZH #=CZ5 #=CZ4' #=CZ44 #=CZ4.

生品 ',4'H. ',4.'& ',4&.. ',.5(& ',55(4 4,4'45 4,.''. 4,5O&. .,4.5( .,.&'( .,.H&+ .,646H

盐炙品 ',4'O( ',4.'' ',4.5H ',.5(4 ',555' 4,4''& 4,.'44 4,5H'4 .,4.HO .,.&6O .,.H5. .,64+5

清炒品 ',4'HH ',4.45 ',4&4H ',.5(O 4,''&4 4,44'. 4,.'&O 4,5H'6 .,4&'4 .,.&+5 .,.HHH .,6.'O

微波品 ',4'5. ',4.&4 ',4&.O ',.5H6 4,'4'6 4,44O& 4,.'+4 4,5H&( .,4&+' .,.('4 .,.5'H .,645(

平均值 ',4'H( ',4.4& ',4&4+ ',.56( 4,''4O 4,4'O( 4,.'.H 4,5O5& .,4&44 .,.&6H .,.HH4 .,64H.

/01!7" ',O& ',56 ',6O ',H. ',&+ 4,6& 4,H4 4,4( 4,.5 4,'H 4,.+ 4,'O

表 &!车前子各供试品"#$%指纹图谱共有峰的相对峰面积

样品 #=CZ4 #=CZ. #=CZ& #=CZ( #=CZ6 #=CZ+ #=CZO #=CZH #=CZ5 #=CZ4' #=CZ44 #=CZ4.

生品 ',44.& ','&(. ','6&( ','655 4,(+4+ ',+..5 ','.64 ','4H( ','544 ','6H6 ','.54 ','&&(

盐炙品 ',4&&( ','(65 ','6O5 ','O.4 4,6H&+ ',(.&O ','.H& ','.'+ ',44&( ','+HO ','(&H ','('O

清炒品 ',4+55 ','+O4 ','+&5 ','H&' 4,5H.( ',.(45 ','&&6 ','(4+ ',4O&( ','O&4 ','66' ','64.

微波品 ',46HO ','+6& ','+.4 ','H'4 .,4H(. ',(++4 ','&64 ','('H ',4H5+ ','O.6 ','6&& ','6'H

表 (!车前子各供试品"#$%指纹图谱共有峰的相对总峰面积

车前子样品 生品 盐炙品 清炒品 微波品

共有峰相对
总峰面积

.,6555 .,HH4& &,44OH &,(6H+

&,&!车前子指纹图谱相似度分析

以共有模式图谱为参照#通过+中药色谱指纹图谱相似

度评价系统软件 .''(/版,计算得到四种供试品指纹图谱

的相似度% 结果见表 6% 从表 6 可以看出#车前子不同炮制

品水提液指纹图谱相似度差异很大#微波炮制品尤为明显#

与其它炮制品及生品的相似度既然小于 ',.#这进一步表明

不同炮制方法对车前子水提液化学成分有很大的影响%

表 6!四种炮制品相似度结果

样品名称 车前子生品 清炒品 盐炙品 微波品 对照指纹图谱

车前子生品 4,''' - - - -

清炒品 ',H5( 4,''' - - -

盐炙品 ',5&+ ',5+O 4,''' - -

微波品 ',46& ','6' ','5. 4,''' -

对照指纹图谱 ',56+ ',H6& ',5.. ',4H5 4,'''

(!小结

中药炮制是中药饮片发挥疗效的重要手段#但由于很多

药材的炮制只是凭经验#缺乏科学的指导#致使中药材炮制

方法不规范% 本研究针对江西道地药材大粒车前子不同炮

制工艺#利用 "#$%指纹图谱技术#通过对其共有峰及指纹

图谱相似度分析#充分显示了不同炮制工艺条件下车前子的

质量差异% 这表明 "#$%指纹图谱技术在中药炮制品质量

控制方面具有优势% 本研究旨在为中药材炮制工艺规范化

提供科学依据%
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