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摘要　目的 :建立高效液相色谱法测定广西产粉背雷公藤中不同部位雷公藤甲素的含量方法。方法 :采用
C18色谱柱 (250 mm ×416 mm , 5μm) ,流动相为甲醇 2水 (45ζ 55) ,检测波长 217 nm,流速 1 mL /m in,柱温 24

℃,进样量为 20μL。结果 :雷公藤甲素在 015～10μg/mL范围内呈良好的线性关系 ;平均加样回收率为
99161% , RSD为 1169% ( n = 5) ;粉背雷公藤根部和茎枝中雷公藤甲素的平均含量分别为 14198和 3164μg/

g。结论 :本方法简便可行、定量准确、重现性好 ,可用于粉背雷公藤中雷公藤甲素的质量控制。
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D eterm ina tion of tr iptolide in T rip te rygium hypoglaucum by HPLC
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541002, China; 2. School of Pharmacy, Second M ilitaryMedical University, Shanghai 200433, China)

ABSTRACT　O bjective: To develop a HPLC method for determ inating content of trip tolide in different parts of Tripterygium Hypo2
g laucum (Levl. ) Hutch from Guangxi in China. M ethods: The determ ination of trip tolide was performed by reverse2HPLC on C18 col2
umn (250 mm ×4. 6 mm) using methanol2water(45∶55) asmobile phase with a flow rate of 1 mL /m in. The detecting wavelength was

at 217 nm and the injection volume was 20μL. Results: The linear range of trip tolide was 0. 5～10μg/mL ( r = 0. 999 9). The aver2
age recovery was 99. 61% , and RSD was 1. 68%. The average content of trip tolide in Tripterygium Hypoglaucum (Levl. ) Hutch was

14. 98μg/g in root and 3. 64μg/g in stem. Conclusion s: The established method is simp le, convenient, accurate, rep roducible, and

can be app lied to the quality control of trip tolide in Triteryg ium hypoglaucum (Levl. ) Hutch.
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　　雷公藤产于我国各地 ,为卫矛科雷公藤属植物。

目前引起医学界重视的有两个品种 :一是雷公藤 ,主

要分布于我国长江流域以南及沿海各省 ;另一种叫

昆明山海棠 ,其特点是叶背有白粉 ,也叫粉背雷公

藤 ,学名 Tripteryg ium hypog laucum (Levl. ) Hutch,主

要分布于我国的云、贵、川等地 [ 1～3 ]。

粉背雷公藤味苦、涩、性湿 ,具有清热解毒、祛风

除湿、舒筋活络、消炎止痛等作用 ,所含化学成分有

生物碱、皂苷、内酯和萜类等 ,其中 ,雷公藤甲素
( trip tolide,又名雷公藤内酯 )是其主要活性成分 ,有

较强的抗炎和免疫抑制等多种药理作用 ,临床主要

用于治疗类风湿关节炎、强直性脊柱炎、红斑狼疮等

多种自身免疫和炎性疾病 ;通常以根入药 ,已被制成

煎剂、冲剂、片剂等剂型 [ 4～6 ]。

本实验选择雷公藤甲素作为粉背雷公藤药效质

量内控指标 ,采用高效液相色谱法比较测定广西产

粉背雷公藤的根部和茎枝中雷公藤甲素的含量 ,为

粉背雷公藤中雷公藤甲素的质量控制和合理利用其

茎枝资源入药提供科学依据。

1　仪器与试药

1. 1　仪器 　HP21100型高效液相色谱仪 ; TU21221

型紫外分光光度计 ; PT2中性氧化铝预处理柱 (河北

津杨滤材厂 )。

1. 2　试药　雷公藤甲素对照品 (中国药品生物制品

检定所 ,批号 : 1115672200502) ;甲醇 (色谱纯 ) ;纯净

水 (自制 ) ;氯仿、醋酸乙酯为分析纯 ;粉背雷公藤 (采

自广西灌阳县 ,由本院乔化民副主任药师鉴定 )。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件　色谱柱 : C18柱 (250 mm ×4. 6 mm,

5μm) ;流动相 :甲醇 2水 ( 45∶55 ) ;检测波长 : 217

nm;流速 : 1 mL /m in;柱温 : 24 ℃;进样量 : 20μL。

2. 2　对照品溶液的制备　精密称取 P2O5真空干燥

48 h的雷公藤甲素对照品 2. 5 mg,置 50 mL容量瓶

中 ,加甲醇溶解并加入流动相稀释至刻度 ,摇匀 ,即

得 50μg/mL对照品溶液 ,备用。

2. 3　样品溶液的制备 [ 7 ] 　分别取粉背雷公藤根部
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及茎枝 ,粉碎 ,过 20目筛。分别精确称取 10 g根部

及茎枝样品 ,置 50 mL具塞磨口三角瓶中 ,加甲醇

30 mL浸泡 6 h,过滤 ;残渣再加甲醇 30 mL,浸泡 16

h过滤 ,合并滤液 ,浓缩至干 ;残留物加 30 mL纯净

水溶解 ,离心 ,取上清液 ,用氯仿提取 3次 ,每次 10

mL,合并提取液 ,浓缩至干 ;残留物用 2 mL醋酸乙

酯溶解 ,加入到 PT2中性氧化铝预处理柱中 ,用醋酸

乙酯 10 mL洗脱 ,收集洗脱液 ,并用氮气吹干 ,残留

物加甲醇分次洗至容量瓶中 ,再用流动相至刻度 ,摇

匀 ,过 0. 45μm微空滤膜 ,分别制得粉背雷公藤根

部和茎枝样品溶液 ,备用。

2. 4　系统适应性试验 　对照品溶液及供试样品溶

按上述色谱条件下进样。结果表明 ,雷公藤甲素色

谱峰与其他杂质峰达到基线分离 ,见图 1。

图 1　HPLC色谱图

A2雷公藤甲素对照品 ; B2粉背雷公藤根部 ; C2粉背雷公藤茎枝

2. 5　线性关系考察　取对照品溶液 ,加流动相制成

011、015、1、2、5、715、10、20μg/mL的溶液 ,分别经

0145μm滤膜过滤 ,进样 20μL,测定峰面积。以峰

面积 ( Y)对溶液浓度 (X)进行线性回归分析。雷公

藤甲素回归方程为 : Y = 58 072101X - 106110, r =

01999 9;结果表明雷公藤甲素在 015～10μg/mL范

围内 ,线性关系良好。

2 . 6　精密度试验 　精密吸取 510μg /mL对照品

溶液 2 0 μL ,连续进样 6次 ,记录峰面积分别为

28 9 9 3 9 12、2 9 3 4 6 7 15、2 8 3 6 5 4 19、2 8 1 4 6 9 13、

300 65614、293 86715。雷公藤甲素的平均峰面积为

290 50911, RSD = 2144% ( n = 6) ,结果表明 ,本仪器

精密度良好。

2. 7　重复性试验　精密称取粉背雷公藤茎枝样品 5

份 ,每份 10 g;按“2. 3”项方法平行制得供试样品溶液

5份 ,每份 25 mL。按上述色谱条件进样 20μL,分别

测定 ,计算雷公藤甲素含量分别为 3115、3111、3110、

3107、3120μg/g, 平均含量为 3113μg/g, RSD = 1161

% ( n = 5) ,结果表明 ,本试验方法重复性良好。

2. 8　回收率试验　精密称取已知雷公藤甲素含量的

粉背雷公藤根部粗粉 5份 ,每份 (雷公藤甲素的平均

含量为 01001 5% ) 10 g,按“2. 3”项方法制得供试样

品溶液 5份 ,每份 25 mL;然后分别精密加入不同量的

雷公藤甲素对照品溶液使每份总体积为 50 mL,再依

2. 1项色谱条件进样 20μL,测定含量 ,并计算回收

率。结果平均回收率为 99161% , RSD = 1169% ( n =

5) ,如表 2所示。

表 2　雷公藤甲素加样回收率试验结果 (n = 5)

样品号
样品含量

(mg)
加入量

(mg)
测得量

(mg)
回收率

( % )
平均回收率

( % )
RSD
( % )

1 0. 150 0. 125 0. 270 9 98. 51

2 0. 150 0. 125 0. 269 8 98. 11

3 0. 150 0. 250 0. 395 7 98. 93 99. 61 1. 69

4 0. 150 0. 250 0. 401 0 100. 25

5 0. 150 0. 250 0. 409 0 102. 25

2. 9　样品测定　分别精密称取粉背雷公藤根部和枝

茎粗粉各 5份 ,每份 10 g,按“2. 3”项方法分别制得粉

背雷公藤根部和枝茎的样品溶液 25 mL,依“2. 1”项

色谱条件进样 20μL,测定含量 ,结果见表 3。

表 3　粉背雷公藤根部和茎枝中
雷公藤甲素含量测定结果 ( n = 5)

样品号
根部含量

(μg/g)
平均值
(μg/g) 样品号

茎枝含量
(μg/g)

平均值
(μg/g)

1 14. 094 1 3. 074

2 13. 863 2 3. 052

3 16. 862 14. 977 3 4. 074 3. 643

4 15. 436 4 4. 673

5 14. 630 5 3. 343

2. 10　稳定性试验　精密称取粉背雷公藤枝茎粗粉
10 g,按“2. 2”项方法制成雷公藤茎枝样品待测液 10

mL。取 7份 ,分别于 0、2、4、6、8、12、24 h后 ,按“2. 1”
项色谱条件 ,均进样 20μL,测得雷公藤甲素的峰面积
分别为 194 943. 4、190 334. 0、181 734. 0、180 771. 0、
180 789. 4、179 889. 6、177 783. 7,平均峰面积为 183

749. 3, RSD = 3. 45% ( n = 7)。结果表明 ,供试样品待
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测液中的雷公藤甲素在 48 h内稳定性良好。

3　讨论

雷公藤甲素经紫外分光光度计检测扫描 ,其最
大吸收峰波长为 217 nm,选择该波长为 HPLC检测
波长。雷公藤甲素提取液经 PT2中性氧化铝预处理
柱后 ,可去除大部分杂质 ,减少干扰 ,满足 HPLC检
测要求 [ 8 ]。该方法稳定、可靠 ,重现性好 ,可以用作
雷公藤甲素的含量测定方法。
本法测定的粉背雷公藤根中雷公藤甲素含量高
于茎枝中的含量。伍小燕 [ 9 ]等对桂林产昆明山海
棠多个药材部位如全根、全茎、茎皮和去皮茎蕊水煎
剂 LD50值进行比较 ,发现其 LD50分别为 47、104、72、
115 g /kg,全根的毒性大于全茎 ,提示雷公藤甲素是
雷公藤属植物用于治疗风湿性关节炎和类风湿关节
炎的主要有效成分和毒性成分之一 ,这与梅之南 [ 10 ]

报道的结果相一致。
从本试验对雷公藤甲素含量测定结果看 ,尽管
粉背雷公藤茎枝中雷公藤甲素含量不及根部中的含
量 ,但我院应用粉背雷公藤茎枝入药 ,用于治疗类风
湿关节炎、风湿性关节炎已达二十余年 ,疗效确切 ,

只有少数病人有胃肠道不适、极个别妇女引起月经
紊乱等不良反应 ,其毒性也相对较少 ,使用安全。因
此 ,只要适当调整粉背雷公藤茎枝的服用剂量 ,完全

可以利用粉背雷公藤茎枝入药 ,从而有效提高粉背
雷公藤药材资源的利用率。
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3　讨论

阿奇霉素属大环内酯类抗生素 [ 2 ] ,抗菌方式和
抗菌谱与红霉素相似 ,但作用较红霉素强 ,并具有持
续的抗生素后效应 ,疗程短且稳定性更好。它为氮
杂内酯类抗生素 ,其作用机制是通过与敏感微生物
的 50 s核糖体的亚单位结合 ,从而干扰其蛋白质的
合成。它对多种革兰阳性需氧微生物 ,如金黄色葡
萄球菌、肺炎链球菌、溶血性链球菌感染及革兰阴性
菌和其它病原体如支原体、衣原体感染有良好的抗
菌作用 ,疗效很好。自 20世纪 90年代以来 ,随着病
原学的变迁 ,肺炎支原体已成为小儿呼吸道感染的
常见病原 ,所占比例越来越大 ,有报道称可占到 5%

～20%或更高 [ 3, 4 ]
,故它在临床应用中越来越广泛。

虽然它对胃肠道刺激性比红霉素好一些 ,但在临床
应用中仍有部分患儿有胃肠道刺激的副作用 ,影响
了临床应用。阿奇霉素经静脉进入人体后 ,可使血
浆中胃动素水平增高 ,与胃肠道平滑肌上的胃动力
受体结合产生强烈的收缩 ,引起腹痛、腹泻、恶心、呕
吐等胃肠道反应。铝碳酸镁为消化道抗酸与黏膜保
护剂 ,对组胺、胆汁酸和盐酸诱导的胃溃疡有抑制作
用 [ 5 ]。阿奇霉素应用过程中 ,加用铝碳酸镁可消除
或减轻这一副作用 ,其机制为 :铝碳酸镁对病毒、细

菌及其毒素有较强的吸附作用和抑制作用 ,维持肠
道正常的吸收和和分泌功能 ,减轻炎症反应 ,减少肠
细胞的运动失调 ,使水和电解质流失减少 ,亦为进食
提供了保障。它能增强某些细胞保护因素并维持黏
膜的完整性 ,加强黏膜的防御能力 ,增强了胃肠道黏
膜的屏障作用 ,因而能有效地阻止病原体的攻击。
与阿奇霉素合用在减轻胃肠道反应方面 ,疗效明显。
目前应用阿奇霉素出现上述胃肠道症状后应用 6542
2针剂静滴能得到不同程度缓解。而应用铝碳酸镁
预防后胃肠道反应均较轻微减慢滴速后即能缓解 ,

这表明应用铝碳酸镁对预防阿奇霉素胃肠道反应有
明显疗效。同时铝碳酸镁口感好 ,患儿易于接受 ,无
副作用 ,此法安全有效 ,值得推广。
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