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摘要# 目的!建立OGJ-法同时测定桑白皮8$,3#$,7&2+&!’ )&!’ 0&!乙醇组分中桑皮苷E’ 桑辛素‘*(% +o*G*"*E*
二葡萄糖苷’ )% %*二羟基香豆素’ 东莨菪亭’ 桑辛素‘’ 桑辛素‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷’ 桑黄酮S’ 桑辛素的含有量&
方法!分析采用?6<81\E;;2564.‘K>J-"#& -"0色谱柱 "#L" 44f"&& 44% #L# #4#( 以 &L"!乙酸水溶液 "E# *甲醇
"F# "+&!乙醇#’ &L"!磷酸水溶液 "E# *甲醇 "F# ")&!乙醇#’ &L"!磷酸水溶液 "E# *乙腈 "F# "0&!乙醇#
为流动相% 梯度洗脱( 体积流量 &L+ 4JM468( 柱温 #& c( 检测波长 +&) 84 "+&!乙醇#’ +") 84 ")&!乙醇#’
#0& 84 "0&!乙醇#& 结果!0 种成分均呈良好的线性关系 ",h&L/// &#% 平均加样回收率 /)! i"&)!% K>?均小
于 )!& 结论!该方法准确简便% 灵敏度高% 适用于桑白皮中化学成分的测定&
关键词! 桑白皮( 化学成分( OGJ-
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!!中药药性理论是中药的核心理论% 也是指导
中医临床用药的重要依据% 国内学者展开多项研
究以阐明其科学内涵% 本项目组首席科学家匡海
学教授提出 ,中药性味的物质基础是可拆分’ 可
组合- 这一新假说)"*#* % 在遵循整体研究框架的
基础上% 首先对桑白皮8$,3#$,7&2JL的物质基础
进行了可拆分性研究% 并采用所构建的性味药理
学评级体系对各组分药理活性进行研究% 从而实
现性味归属& 为了保证有效组分药理活性的重复
性和稳定性% 本实验针对该植物各拆分组分的质
量控制进行研究&

桑白皮为桑科植物桑 8$,J6#$,7&2J$的干燥
根皮% 始载于 .神农本草经/% 列为中品)+* % 其性
寒% 味甘% 归肺经% 具有泻肺平喘% 利水消肿的功
效& 前期研究以桑白皮为研究对象% 运用现代化学
分离技术对其物质基础进行了可拆分性研究% 并成
功拆分为成分互不交叉的 ( 个组分% 即挥发油’ 脂
肪油’ 醇沉’ +&!乙醇’ )&!乙醇和 0&!乙醇组
分% 结合 DGJ-’ OGJ-及各种化学计量法验证了
其互不交叉性)’*)* % 并进一步展开了药理研究)(*/* &
本实验采用 OGJ-法% 对 +&!乙醇组分中桑皮苷
E’ 桑辛素 ‘*(% +o*G*"*E*二葡萄糖苷’ )%%*二羟
基香豆素% )&!乙醇组分中东莨菪亭’ 桑辛素 ‘’
桑辛素 ‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷及 0&!乙醇组分中桑
黄酮S’ 桑辛素的含有量同时进行定量分析% 为桑
白皮各化学拆分组分的质量控制奠定基础&

FG仪器与试药
"L"!仪器!戴安 O2Y645Y1+&&& 超高效液相色谱
仪% 配置三元泵’ ?E?检测器’ 柱温箱’ 自动进
样器’ -WX<4121<8 BQX1NN色谱工作站’ D̂NY5X软件
"美国 ?6<81\公司#( ‘6226*k超纯水系统 "美国
‘6226Q<X1公司#( >F#)*"#?.?型超声波清洗机
"宁波新芝生物科技股份有限公司#( F.*#)> 型电
子天平 "十万分之一% 德国赛多利斯公司#(
EF#&’*C型电子天平 "万分之一% 德国梅特勒
公司#&

?656<8 DG*#& 大孔吸附树脂 "日本三菱公司#&
甲醇’ 乙腈为色谱纯 "美国天地公司#( /)!乙醇
为分析纯 "北京化工厂#( 磷酸’ 乙酸为分析纯
"天津市致远化学试剂有限公司#( 水为超纯水&
"L#!试药!桑白皮药材购自郑州市中药材市场%
经河南中医学院药学院董诚明教授鉴定为桑科桑属
植物桑8$,J6+%D+ J$的干燥根皮&

桑黄酮S "批号 -DF*>*&’’#’ 桑辛素 "批号
-DF*>*&&)# 对照品含有量均大于 /0!% 由成都克
洛玛生物科技有限公司提供& 桑辛素‘*(% +o*G*"*
E*二葡萄糖苷’ )% %*二羟基香豆素’ 桑皮苷 E’
东莨菪亭’ 桑辛素 ‘’ 桑辛素 ‘*+o*G*"*E*葡萄糖
苷均由本实验室从桑白皮中分得% 含有量均大
于 /0!)"&* &
HG方法与结果
#L"!色谱条件!见表 "&

表 FG@WA2色谱条件
9+1MFG@WA2*,/"N+."V/+N*"%!#.#"%4

条件 +&!乙醇组分 )&!乙醇组分 0&!乙醇组分

色谱柱
E;;2564.‘K>J-"#& -"0"#L" 44f

"&& 44%#L# #4#

E;;2564.‘K>J-"#& -"0"#L" 44f

"&& 44%#L# #4#

E;;2564.‘K>J-"#& -"0"#L" 44f

"&& 44%#L# #4#

流动相 &L"!乙酸水溶液"E#*甲醇"F# &L"!磷酸水溶液"E#*甲醇"F# &L"!磷酸水溶液"E#*乙腈"F#

洗脱程序

& i+ 468%)!F(+ i% 468%)!i

+&!F(% i"% 468%+&!i++!F(

"% i#) 468%++!i+)!F

& i) 468%"&!i+)!F() i"& 468%

+)!i’(!F("& i#+ 468%’(!i

(&!F(#+ i#) 468%(&!i(&!F

& i) 468%"&!i%&!F() i

") 468%%&!i%)!F(") i

#) 468%%)!i0&!F
检测波长M84 +&) +") #0&
体积流量M"4J+468 e"# &L+ &L+ &L+
柱温Mc #& #& #&
进样量M#J # # #

#L#!对照品溶液的制备!精密称取 +&!乙醇组分
中桑皮苷 E’ 桑辛素 ‘*(% +o*G*"*E*二葡萄糖苷’
)% %*二羟基香豆素对照品适量% 置于 "& 4J量瓶
中% 甲醇定容至刻度& 精密吸取 " 4J% 甲醇稀释
至 ) 4J% 制成含桑皮苷E&L"+" 0 4RM4J’ 桑辛素

‘*(% +o*G*"*E*二葡萄糖苷 &L&)+ ’ 4RM4J’ )% %*
二羟基香豆素 &L&#/ 4RM4J的混合对照品溶液$&

精密称取 )&!乙醇组分中东莨菪亭’ 桑辛素
‘’ 桑辛素 ‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷对照品适量% 置
于 "& 4J量瓶中% 甲醇定容至刻度& 精密吸取
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" 4J% 甲醇稀释至 ) 4J% 制成含东莨菪亭
&L&"( ’ 4RM4J’ 桑辛素 ‘&L&"+ ’ 4RM4J’ 桑辛
素‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷 &L&#& 0 4RM4J混合对照
品溶液%&

精密称取 0&!乙醇组分中桑黄酮 S’ 桑辛素
对照品适量% 置于 "& 4J量瓶中% 甲醇定容至刻
度& 精密吸取 " 4J% 甲醇稀释至 ) 4J% 制成含桑
黄酮S&L&)/ # 4RM4J’ 桑辛素 &L&&# 0 4RM4J混
合对照品溶液&&
#L+!供试品溶液的制备!精密称取桑白皮药材
#) R% 置于 )&& 4J圆底烧瓶中% 浸泡 " W% "& 倍量
水煎煮 + 次% 每次 " W% 提取液减压浓缩至 " 倍量%
等体积石油醚萃取% 分液漏斗分离石油醚层和溶液
层% 溶液离心% 取上清液浓缩至适量% 上 ?656<8
DG*#& 大孔吸附树脂柱% 依次用水’ +&!’ )&!’
0&!乙醇梯度洗脱% 水洗脱组分浓缩醇沉后% 上清
液并入 +&!乙醇洗脱组分中% 最终得到 +&!’
)&!和 0&!乙醇组分& 各洗脱液浓缩干燥% 分别
得到 +&!乙醇组分 "L0+ R’ )&!乙醇组分 &L&/’ R’
0&!乙醇组分 &L&’/ R% 甲醇超声溶解% 定容于
#) 4J量瓶中% &L## #4微孔滤膜滤过% 取续滤液%
即得&
#L’!系统适应性试验
#L’L"!+&!乙醇组分!精密吸取桑皮苷 E’ 桑辛
素 ‘*(% +o*G*"*E*二葡萄糖苷’ )% %*二羟基香豆
素混合对照品’ 供试品溶液各 # #J% 在表 " 色谱
条件下进行测定% 结果见图 "& 由图可知% 以上成
分的保留时间与相应的对照品溶液色谱图一致% 而
且与其相邻色谱峰达到基线分离&

"$桑皮苷E!#$桑辛素‘*(% +o*G*"*E*二葡萄糖苷!+L)% %*二羟

基香豆素
"$4U2[1XX<N6@1E!#$4<X5;68 ‘*(% +o*@6*A*"*E@R2U;<Q X̂58<N6@1!

+L)% %*@6W @̂X<\̂;<U45X68

图 FG@WA2色谱图 %IS!乙醇&
U#VMFG@WA2*,/"N+."V/+N4%IS! ).,+%"’&

#L’L#!)&!乙醇组分!精密吸取东莨菪亭’ 桑辛

素‘’ 桑辛素 ‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷混合对照品’
供试品溶液各 # #J% 在表 " 色谱条件下进行测定%
结果见图 #& 由图可知% 以上成分的保留时间与相
应的对照品溶液色谱图一致% 而且与其相邻色谱峰
达到基线分离&

"$东莨菪亭!#$桑辛素‘!+$桑辛素‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷
"$N;<Q<21Y68!#$4<X5;68 ‘!+$4<X5;68 ‘*+o*G*"*E*R2U;<Q X̂58<*

N6@1

图 HG@WA2色谱图 %YS!乙醇&
U#VMHG@WA2*,/"N+."V/+N4%YS! ).,+%"’&

#L’L+!0&!乙醇组分!精密吸取桑黄酮 S和桑辛
素混合对照品’ 供试品溶液各 # #J% 在表 " 色谱
条件下进行测定% 结果见图 +& 由图可知% 以上成
分的保留时间与相应的对照品溶液色谱图一致% 而
且与其相邻色谱峰达到基线分离&

"$桑黄酮S!#$桑辛素
"$]U758<8 S!#$4<X5;68

图 IG@WA2色谱图 %]S!乙醇&
U#VMIG@WA2*,/"N+."V/+N4%]S! ).,+%"’&

#L)!方法学考察
#L)L"!线性关系!精密吸取 ,#L#- 项下混合对
照品溶液 "’ #’ +’ ’’ )’ ( #J% 注入液相色谱仪
中& 以进样量 "#R# 为横坐标 ":#% 峰面积为纵
坐标 "_# 绘制标准曲线% 结果见表 #% 表明以上
成分在各自范围内线性关系良好&
#L)L#!精密度试验!精密吸取对照品溶液 # #J%
在 ,#L"- 项色谱条件下连续进样 ( 次% 记录峰面
积% 测得各成分峰面积K>?分别为 +L(!’ #L/!’
#L&!’ "L)!’ +L"!’ "L(!’ "L’!’ "L’!% 表
明仪器精密度良好&
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表 HG各成分线性关系 %#\c&
9+1MHGA#%)+//)’+.#"%4,#34"&Q+/#"(4*"%4.#.()%.4%#\c&

成分 回归方程 , 线性范围M#R
桑皮苷E _m# /"’L#:e"’L&+) & "L&&& & &L"+" 0 i&L%/& 0
桑辛素‘*(%+o*G*"*E*二葡萄糖苷 _m" #(#L+:p(L#// 0 &L/// ( &L&)+ ’ i&L+#& ’
)%%*二羟基香豆素 _m+ ’#(L0:e#L0+# % &L/// ’ &L&#/ & i&L"%’ &
东莨菪亭 _m# #"%L/:e"L)&+ % &L/// + &L&"( ’ i&L&/0 ’
桑辛素‘ _m’ #’)L#:e"L’0& ) &L/// / &L&"+ ’ i&L&0& ’
桑辛素‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷 _m+ (%&L(:e+L))" & &L/// % &L&#& 0 i&L"#’ 0
桑黄酮S _m# 0’+L# :e+L0&/ ( &L/// / &L&)/ # i&L+)) #
桑辛素 _m"& 0’)L0:e’L)&" & &L/// " &L&&# 0 i&L&"( 0

#L)L+!重复性试验!取桑白皮药材 ( 份% 按
,#L+- 项下方法制备 ( 份供试品溶液% 精密吸取
# #J% 在 ,#L"- 项色谱条件下分析% 测得各成分
含有 量 分 别 为 #L"&) (’ &L+0( +’ &L’+( %’
’L&’# )’ #L0"+ 0’ )L(%0 (’ +#L)"" %’ "L#0" "
4RMR% K>? 分 别 为 &L%"!’ &L/0!’ &L’/!’
&L0’!’ "L"!’ &L00!’ #L&!’ +L’!% 表明该
方法重复性良好&
#L)L’!稳定性试验!取同一供试品溶液% 在

,#L"- 项色谱条件下于 &’ #’ ’’ (’ 0’ "# W 进样
分析% 测得各成分峰面积 K>?值分别为 +L&!’
&L+0!’ &L(0!’ &L)’!’ &L#’!’ "L"!’ "L"!’
"L#!% 表明供试品溶液在 "# W内稳定性良好&
#L)L)!加样回收率试验!精密称取含有量已知的
桑白皮药材 ( 份% 每份 #) R% 按照样品含有量一半
的 0&!’ "&&!和 "#&!加入对照品% 按 ,#L+- 项
下方法制备 ( 份供试品溶液% 在 ,#L"- 色谱条件
项下分析% 结果见表 +&

表 IG加样回收率试验结果 %#\c&
9+1MIG:)4(’.4"&/)*"Q)/R .)4.4%#\c&

成分 取样量MR 原有量M4R 加入量M4R 测得量M4R 回收率M!
平均回收率M!

"K>?M!#
桑皮苷E #)L&" +L0") "L)#) )L+%% "&#L’ /0L(

#)L#& +L0%& "L)#) )L#/+ /+L+ "+L##
#)L"& +L0/0 "L/’% )L0() "&"L&
#)L#" +L0)& "L/’% )L%%( /0L/
#)L&& +L0%& #L#+& (L")# /0L’
#)L#& +L0"% #L#+& (L&%’ /%L+ /0L"

桑辛素‘*(%+o*G*"*E*二葡萄糖苷 #)L&" &L%&% ) &L#0+ & &L/00 # //L# "&L%0#
#)L#& &L(0’ 0 &L#0+ & &L/(+ 0 /0L(
#)L"& &L%&+ ( &L+)/ + "L&)) /%L/
#)L#" &L%"0 ( &L+)/ + "L&(/ /%L’
#)L&& &L%#) & &L’+) & "L"’0 /%L+
#)L#& &L%&" 0 &L’+) & "L"+" /0L%

)%%*二羟基香豆素 #)L&" &L%/# ( &L+"% & "L"&0 //L) "&#L)
#)L#& &L%/# & &L+"% & "L"%/ "&’L# "#L’#
#)L"& &L%/0 0 &L+// ’ "L#&" "&&L0
#)L#" &L0&# ) &L+// ’ "L#&( "&#L)
#)L&& &L0&’ ) &L’0# % "L#/) "&"L%
#)L#& &L0&) & &L’0# % "L+"/ "&(L)

东莨菪亭 #)L&" &L+%% ) &L")" & &L)+" " "&"L% "&&L"
#)L#& &L+%) & &L")" & &L)## 0 /%L/ ""L+#
#)L"& &L+0& & &L"/" + &L)%+ & "&&L/
#)L#" &L+0# ) &L"/" + &L)%+ ’ //L0
#)L&& &L+0& & &L#+" & &L("" % "&&L+
#)L#& &L+0) & &L#+" & &L("& + //L%

桑辛素‘ #)L&" &L#(% ) &L"&% & &L+%+ / //L’ "&&L"
#)L#& &L#)% & &L"&% & &L+() % "&"L( ""L"#
#)L"& &L#(% ) &L"+) & &L’&# / "&&L+
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续表 +

成分 取样量MR 原有量M4R 加入量M4R 测得量M4R 回收率M!
平均回收率M!

"K>?M!#
#)L#" &L#%& & &L"+) & &L’&( ( "&"L#
#)L&& &L#(% ) &L"(# & &L’#% % /0L/
#)L#& &L#%& & &L"(# & &L’+& ) //L"

桑辛素‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷 #)L&" &L)+# ) &L#"+ & &L%’) % "&&L" //L)
#)L#& &L)"# & &L#"+ & &L%#’ ’ //L% "&L)’#
#)L"& &L)++ + &L#%" + &L0&# # //L"
#)L#" &L)’# ) &L#%" + &L0"" / //L+
#)L&& &L)+% ) &L+#% & &L0(& ( /0L0
#)L#& &L)’) & &L+#% & &L0%# + "&&L"

桑黄酮S #)L&" "L)00 &L(+) # #L##" //L( "&&L"
#)L#& "L(&’ &L(+) # #L#’+ "&&L( ""L&#
#)L"& "L(&& &L0&& & #L’"’ "&"L%
#)L#" "L)/% &L0&& & #L+/) //L0
#)L&& "L)/( "L"%( & #L%)% /0L%
#)L#& "L)%( "L"%( & #L%)% "&&L’

桑辛素 #)L&" &L&)( + &L&#’ # &L&0" + "&+L’ /0L%
#)L#& &L&(& ( &L&#’ # &L&0’ " /%L# "+L’#
#)L"& &L&)% # &L&+) & &L&/& / /(L#
#)L#" &L&%& ) &L&+) & &L"&( ’ "&#L)
#)L&& &L&(" / &L&’# & &L"&# & /)L(
#)L#& &L&%& # &L&’# & &L""" " /%L+

#L(!样品含有量测定!取桑白皮药材 ( 份% 按
,#L+- 项下方法制备供试品溶液% 在 ,#L"- 项色

谱条件下分析% 结果见表 ’&

表 XG含有量测定结果 %NVdV’ #\c&
9+1MXG:)4(’.4"&*"%.)%.!).)/N#%+.#"%%NVdV’ #\c&

编号 桑皮苷E
桑辛素‘*(%+o*G*"*

E*二葡萄糖苷

)%%*二羟基

香豆素
东莨菪亭 桑辛素‘

桑辛素‘*+o*G*"*

E*葡萄糖苷
桑黄酮S 桑辛素

" #L&0) &L+0( ( &L’++ " ’L&"( #L0’( )L(() +#L+& "L"’/
# #L"") &L+%’ # &L’+# 0 +L/0/ #L(&" )L’’% +#L%# "L#+%
+ #L"+& &L+0’ ) &L’+( ) ’L&’+ #L0’( )L(%+ +#L() "L"(0
’ #L"&’ &L+/# % &L’+0 ) ’L&(/ #L0%# )L%%" +#L(’ "L’+0
) #L"") &L+/( # &L’+/ ( ’L&’+ #L0’( )L%"0 +#L)0 "L#(+
( #L&0( &L+0+ ) &L’+/ / ’L&/( #L0%# )L%/0 +#L"% "L’+#

平均值 #L"&( &L+0( + &L’+( % ’L&’+ #L0"’ )L(%/ +#L)" "L#0"

IG讨论
中药的最大特点是其成分具有多样性和复杂

性% 无论是单味还是复方% 都是多种化学成分的一
个集合体% 故以单一指标成分控制中药质量显然不
足以表明其整体信息& 而对该拆分组分的多指标成
分同时进行定量时% 可准确控制其质量% 以保证其
药理活性的有效性和稳定性&

桑白皮中的化学成分要为黄酮’ 苯骈呋喃’ 二
苯乙烯’ 香豆素’ 木脂素)""*等% 以黄酮和苯骈呋
喃为主& 近几年药理研究表明% 黄酮具有降血压’
降血糖’ 抗病毒’ 抗癌等作用)"#*")* % 二苯乙烯具
有抗癌)"(* ’ 美白)"%* ’ 神经保护)"0* ’ 抗炎)"/*等多
种功效% 香豆素是发挥利尿作用的物质基础)#&* &

前期对各拆分组分的化学成分进行提取分离和结构
鉴定% 发现 +&!’ )&!’ 0&!乙醇组分中主要有
黄酮’ 苯骈呋喃及少量的二苯乙烯和香豆素& 化学
成分是中药药效的物质基础% 而且同一类化合物在
功效上往往是相似甚至相同的% 故本实验以黄酮和
苯骈呋喃为主要指标性成分% 对各拆分组分同时定
量分析% 从而进行质量评价&

参考文献 )#"*#’*% 对流动相甲醇*&L#!磷酸
水’ 乙腈*&L"!磷酸水’ 乙腈*&L#!磷酸水’ 甲醇*
&L"!磷酸水’ 甲醇*&L"!乙酸水进行筛选% 最终
确定 +&!’ )&!’ 0&!乙醇组分的流动相分别为
甲醇*&L"!乙酸水’ 甲醇*&L"!磷酸水’ 乙腈*
&L"!磷酸水% 此时洗脱效果最佳% 基线平稳% 能
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在比较短的时间内实现基线分离&
通过二极管阵列检测器对 0 种化合物进行紫外

全波长扫描% 发现东莨菪亭的最大吸收波长为
#+&’ +’) 84% )% %*二羟基香豆素的最大吸收波长
为 #/& 84% 桑辛素 ‘的最大吸收波长为 #"(’
+") 84% 桑辛素 ‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷的最大吸收
波长为 #")’ +") 84% 桑辛素的最大吸收波长为
#)# 84等& 最终确定% 采用 +&)’ +")’ #0& 84分
别作为 +&!’ )&!’ 0&!乙醇组分的测定波长&
XG结论

本实验建立了 OGJ-法对桑白皮 +&!’ )&!’
0&!乙醇洗脱组分中桑皮苷E’ 桑辛素‘*(% +o*G*
"*E*二葡萄糖苷’ )% %*二羟基香豆素’ 东莨菪亭’
桑辛素‘’ 桑辛素 ‘*+o*G*"*E*葡萄糖苷’ 桑黄酮
S’ 桑辛素含有量进行测定& 与 DGJ-法比较% 可
大大缩短分析时间% 并提高分析效率% 可更好地对
桑白皮各拆分组分的质量进行评价% 进一步保证了
药理活性的重复性和稳定性&
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