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不同产地金银花药材高效液相指纹图谱的研究
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摘要!目的!研究并建立三个不同产地金银花药材的指纹图谱" 方法!采用岛津*

"%

色谱柱##+' ,,-)$( ,,$+

!

,%&以乙腈.

'$"/磷酸水溶液梯度洗脱$流速 "$' ,01,23$柱温 )' 4$检测波长 #+) 3," 结果!建立了金银花药材567*指纹图谱共有模

式$三个不同产地金银花相似度均在 '$8+ 以上" 结论!该方法特征性强'简便"

关键词!不同产地&金银花&567*&指纹图谱

中图分类号!9#%)$"!!文献标识码!:
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!!金银花为临床常用中药& '中国药典(#''+ 年

版一部规定金银花为忍冬科植物忍冬的干燥花蕾或

初开的花)"*

& 以山东的+东银花,或+济银花,和河

南的+密银花,或+南银花,产量最高-质量好& 故对

山东平邑-河北-河南三个不同产地的市售金银花药

材进行了高效液相指纹图谱研究& 为评价不同产地

金银花质量异同$以及更好的对金银花质量进行控

制提供方法学依据&

"!试验材料

"$"!仪器!岛津高效液相仪 #'"'"岛津 *

"%

色谱柱

!#+' ,,-)$( ,,$+

!

,#"索氏提取器"UV.#+'W

型超声清洗仪"离心机等&

"$#!试剂!甲醇-乙腈为色谱纯"超纯水为二次重

蒸水"磷酸为分析纯&

"$R!对照品!绿原酸对照品!中国生物制品检定

所$供含量测定用$批号%'&+R X#''"""#&

"$)!样品!分别购取产自山东平邑-河北-河南的

金银花药材&

#!方法与结果

#$"!色谱条件!岛津 *

"%

色谱柱!#+' ,,-)$(

,,$+

!

,#"检测波长 #+) 3,$进样量 "'

!

0$流速

"Y' ,01,23$柱温 )' 4& 流动相为乙腈.'$"/磷酸

水溶液梯度洗脱$梯度如表 "&

表 "!流动相梯度

时间 1,23 乙腈 '$"/磷酸水溶液

' + 8+

#' "' 8'

)' "+ %+

++ #+ &+

&+ +' +'

&( + 8+

%' + 8+

#$#!对照品溶液的制备!分别取绿原酸对照品$精

密称定$加甲醇制成每 " ,0含 " ,L的溶液$作为对

.%R.
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照品溶液&

#$R!供试品溶液的制备!取供试品粗粉 #$' L$精

密称定$加水 "'' ,0$回流提取 R J$放冷$滤过& 取

滤液 +' ,0加无水乙醇 +' ,0$摇匀$于 ' 4静置醇

沉 R J$离心!R '''M1,23#"' ,23& 取上清液 +' ,0$

蒸干$残渣加 +'/乙醇溶解$定量转移至 "' ,0容量

瓶$并稀释至刻度$摇匀$以微孔滤膜!'$)+

!

,#滤

过$即得&

#$)!精密度试验!取金银花药材!平邑产#粗粉 #$

' L$精密称定$以优选出的试验方法制备样品液$连

续进样 + 次$进行测定& 各峰面积为总峰面积 #/

以上的峰$其色谱峰的相对保留时间和相对积分峰

面积比值没有明显变化!A7"均在 R/以内#$见表

#&

表 #!精密度试验中以绿原酸为内标峰求得9

9C

'9

9I

的A7"

!

A7"!/#

峰号 " # R ) + ( & % 8 "' "" "#

99C '$&%R" ' '$8)&& '$R+8% '$))RR '$(R8& '$)"%+ '$)(+8 '$#R8" '$+R&" '$#)+( '$+#'8

99I '$+&+% ' '$#(R# '$R#%& '$)R'+ '$)'R% '$R")" '$((%# '$%)"% '$(8%+ '$)%R& '$("%"

#$+!稳定性试验!取金银花药材!样品 "##$' L$

精密称定$以优选出的方法制备样品液$分别在 '-

)-%-"(-#) J 检测& 峰面积占总峰面积 #/以上的

峰$其色谱峰的相对保留时间和相对积分峰面积比

值没有明显变化!A7"均在 R/以内#$见表 R&

表 R!稳定性试验中以绿原酸为内标峰求得9

9C

'9

9I

#A7"/%

!

A7"!/#

峰号 " # R ) + ( & % 8 "' "" "#

99C '$"8%' ' '$#%&( '$R(R8 '$#8'' '$#&"" '$"&8# '$'+%R '$"R(( '$"(#" '$"#"# '$"R''

99I '$"RR& ' '$'((# '$'&%8 '$'")R '$'RR" '$'+%& '$'&+% '$'#&# '$'##& '$'"R# '$'#(&

#$(!重现性试验!取金银花药材!平邑产#粗粉

#Y' L$共取五份$精密称定$以优选出试验方法制备

样品液$分别进行测定$考察色谱峰的相对保留时

间-相对积分峰面积比值的一致性& 峰面积占总峰

面积 #/以上的峰$其色谱峰的相对保留时间和峰

面积的比值没有明显变化!A7"均在 R/以内#$见

表 )&

表 )!重现性试验中以绿原酸为内标峰求得9

9C

'9

9I

#A7"/%

!

A7"!/#

峰号 " # R ) + ( & % 8 "' "" "#

99C '$"R(R ' '$')&R '$'R'' '$'((# '$'(8% '$'8R+ '$#%"# '$""%# '$"R'( '$#'8% '$#%%'

99I '$)"#% ' '$'8#' '$'+"" '$+8)R '$"'&) '$)()% '$#8#8 '$#8"8 '$'R#' '$R+'8 '$"+%+

R!试验结果

R$"!不同产地金银花药材指纹图谱的建立!取三

个不同产地金银花按 #$R 方法制备供试品溶液$进

样$记录各样品在 %' ,23 内的指纹图谱$"# 个共有

峰被标定$其中 # 号峰为绿原酸特征峰$见图 "&

图 "!平邑'河北'河南金银花567*指纹图谱

.8R.
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R$#!指纹图谱各项技术参数!见表 +-表 (&

表 +!三批不同产地金银花共有峰相对保留时间

产地
共有峰相对保留时间

峰号 " # R ) + ( & % 8 "' "" "#

山东 '$+&)" " "$'(8R "$"#( "$)&+# "$8((& #$(R)% #$&((# #$8%RR R$'R"& R$"%"R R$#"R&

河北 '$+&)% " "$'(8# "$"#( "$)&)( "$8((" #$(R"+ #$&(+R #$8%#" R$'R'# R$"%'R R$#"#(

河南 '$+&)8 " "$'(8R "$"#(" "$)&+" "$8((+ #$(RR& #$&(+" #$8%"8 R$'R'R R$"&8& R$#""8

表 (!三批不同产地金银花共有峰相对峰面积积分值

产地
共有峰相对峰面积积分值

峰号 " # R ) + ( & % 8 "' "" "#

共有峰占总
峰面积!/#

山东 '$)%'% " '$#'RR "$%+%' '$")%( '$'+R) '$#'&+ '$'&8( '$R#R& '$"%&8 '$')## '$#%#+ 8&$(8R#

河北 '$R+"& " '$"""& "$))+8 '$'8"+ '$"'&( '$"%(+ '$'(R' '$)R(% '$#R#% '$'8&+ '$+&"% 8($%R"&

河南 '$%#(# " '$R&+# #$R%#% '$R)&R '$#'( '$"&+ '$'8R" '$&'#8 '$+()# '$"%% '$()#% 8($&')8

R$R!相似度分析

R$R$"!参照峰的选择!因绿原酸分离较好-较为稳

定-为已知成分峰$故选择其为内标参照峰&

R$R$#!相似度计算!以山东平邑十批金银花中的

指纹图谱为对照$参照文献)#*计算比较三个不同产

地金银花指纹图谱的相似度

7 \

#

!F2J?XFJ?#!I2J?XIJ?#

#

!F2J?XFJ?#槡
#

#

!F2J?XIJ?#槡
#

其中$F2为样品指纹图谱参数 A%"I2为对照品

指纹图谱参数A%"J?为权重系数!默认时\"#& 以

绿原酸为参照计算相似度%

河北金银花 7 \'!8('#

河南密银花 7 \'!8(()

二者与平邑产金银花的指纹图谱的相似度均在

8+/以上&

R!讨论

在研究过程中发现柱温是影响成分保留和分离

的一个重要因素& 试验过程中分别采用柱温为 R'-

)' 4进行比较& 柱温为 R' 4时$峰保留时间较长$

绿原酸对应的色谱峰在 R' ,23 以后出峰$且各峰间

分离不好$峰形稍差& 柱温为 )' 4时能够提前各出

峰时间$绿原酸对应的色谱峰在 "% ,23 左右出峰$

峰形较好$各峰间分离较好&

对色谱图谱进行分析可以看出$各样品中主要

的色谱峰基本一致$但各峰的面积差异较大& 可见$

不同产地金银花成分基本上一致$但各成分的含量

有一定的差异&

)!结论

以优选出的方法对山东平邑-河北-河南产的金

银花进行分析$以绿原酸为参照物-山东平邑金银花

为标准$对三个不同产地的金银花相似度进行计算$

其相似度均在 8+/以上& 567*指纹图谱鉴别金银

花具有重复性好-特征性强-方法简便等特点$为金

银花高效液相指纹图谱鉴别研究提供了方法学依

据&
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专题征稿
(江西中医药)为中医药核心期刊$新设重点栏目(明医心鉴)$以介绍名老中医经验和中医临证心

得为主$重点刊载中医关于疑难病的诊疗经验$要求观点'方法新$经验独到" 涉及的病种主要有!小儿

麻痹后遗症'红斑狼疮'类风湿性关节炎'慢性肾炎'哮喘'糖尿病'老年痴呆'高血压'中风'盆腔炎'萎缩

性胃炎'癌症疼痛" 欢迎广大中西医临床工作者不吝赐稿"
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