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摘 要 − 目的
−

用反相高效液相色谱法 ∋. /一0 /12) 对地参 3� 4 ∋5 ! )乙醉提取物进行分析方法的

研究
。

方法
−

考察了不 同波长
、

酸抑制剂浓度
、

流动相梯度以及进样量对其分离效果的影响
。

结果
−

确定 了

分析 方法
−
0 67 8 9 : ;# < = :> 色谱柱 ∋?林≅

,

,
%

 ≅ ≅ ;
%

Α
%

Β � ? ∀ ≅ ≅ ) − 流动相 乙睛
一水一甲酸 ∋�

%

?4
,

ΧΔΧ ) − 洗脱梯

度 ∀ 一: ≅ ;Ε ∋(�4 Φ)
,

? 一 3 � ≅ ;Ε ∋(� 4 一  �4 Φ ) Γ流速 (
%

� ≅ Η ≅ ;Ε −检测波长 � Ι ∀ Ε ≅ Γ进样量 ∗ 卜1 −柱温 ∗ �℃ 结

论
−

该方法获得的 色谱图分离度较高
,

基线较平稳
,

能有效地对地参进行化学成分分析与质量控制
。

关键词
−
地参 反相高效液相 色谱法 分析方法

地参 ∋. ϑ8 动ΚΕΛ 16Μ ∀7 ;) 为唇 形科植 物地瓜 儿 苗

∋16Μ ∀7 Ν: #Ν ∀ ;Α Ν: Ο盯ΜΔ
%

)的地下 根茎
。

其 味甘
,

性 辛
、

温
。

具有活血
、

益气
、

消水的功能
。

用 于治疗 吐血
,

蛆

血
,

产后腹 痛带下等症
Π’Θ

。

文献报道其 含有熊果 酸
、

齐墩 果酸
、

白桦脂酸 等有机酸类成分 及其丰富的氨

基酸
、

粗蛋 白
、

微量元 素及糖类 Ρ� 一 ∗ (。 现代药 理学 研

究表 明地 参具有 抗炎
、

抗 应 激能力
、

改 变红细胞 压

积作用 以 及抗 心脑 血管疾病等活性#’Σ
。

国 内外的研

究
,

主要 集 中在化学 成分和药理活性 两个 方面
,

但

这些研究 尚处于初级 阶段
。

到 目前为止
,

尚未见有

关其化学 成分分析方法方 面研究的报道
,

而 分析 方

法 的建立是 其化学成分 的分 析分离
、

质量评价等 研

究 的基础
。

本文以地参为研 究对象
,

考察 了不同波长
、

酸抑

制剂浓度
、

流动相梯度以 及进样量对其化学成分分

离效果的影响
,

建立了一种稳定有效的 . /一0 /12 分

析方法
,

为其化学成分的深 入研究奠定基础
,

为其质

量控制提供有效的分析方法
。

一
、

材料与方法
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−
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ς8;# 8Ε Ω (( �� 高效液相色谱仪
,

包括 四元梯度泵
、

自动进样器
、

柱温箱
、

光 电二 极管阵列检测 器
、

自动

脱气 机
− #八��� � � ∋�

%
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定粮油检测仪器厂 )
。

峰
,

从其变化趋势很 明显看 出为很多吸收峰重叠形

�
%

主皇;式赵 成的
,

峰展很宽
,

峰形不好
。

由于地参 中含有如齐墩

乙睛 ∋色谱纯
,

Ψ 89 Μ⎯ 公 司 )
,

甲酸 ∋色谱 纯
,

百灵 果酸
、

熊果酸等酚酸类成分
,

溶液 7 0 值显酸性
,

在溶

威公 司 )
,

实验用水为 Ψ ;## ;一α 超纯水 ∋Ψ ;## ;/∀ 98 公 液中容易解离
,

在洗脱 时往往较早或同时流出
,

形成

司
,

美国 )
,

其它试剂均为分析纯
。

钝峰或重叠峰
。

∗
%

药材 甲酸为常用的酸抑制剂
,

且抑制酸 电离的效果

地参产于陕西
,

由中国医学科学院 中国协和医 较好
。

因此
,

在流动相中添加 甲酸
,

为保证酸浓度的

科大学药用植物研究所 肖培根院士鉴定为毛叶地瓜 平衡
,

在两相中加相同浓度的甲酸
。

以表 ( 中 � 号条

儿苗 1”∀7 Ν: #、 ;Α Ν: ΟΝ 9Μ Δ %Χ盯
%

ϑ; 几Ν: . 8Ξ 8#
%

的地 下根 件为流动相进样分析 ∋如图 �)
,

从图谱可看 出
,

甲酸的

茎
。

加入使吸收峰出峰时间得到调整
,

主要分布在 (� Ζ

,
%

实验方法 ∗� ≅ ;Ε 内
,

钝峰基本上被打开
,

分成若干个吸收峰
。

验

∋#) 样品的制备
。

将地参药材于 ,� ℃干燥至恒 证 了酸抑制剂 的加入确实可以抑制 中药 中的酸性成

重
,

粉碎过  � 目筛
,

精 密称 定 � +
,

用 3� 4 ∋!_ ! )乙醇 分电离
。

因此
,

采用 乙睛一甲酸一水系统对地参进行分

浸泡 #ϑ
,

回流提取 �ϑ
,

过滤
,

减 压浓缩 定容至 :≅ 1
,

析方法 的研究
。

生药浓度为 �% � , + _ ≅ 1
,

过 �% ,? 林≅ 滤膜后备用
。

∗
%

酸抑金#剂逛度的考察
∋�) 色谱条件

。

0 6/8 9: ;# < = ∴> 色谱柱 ∋�? � ≅ ≅ Β 由于 中药地 参所 含有 的化 学成分较 为复杂
,

其

,%  Ν ≅ ;
,

Α
,

?林≅
,

大连依利特公司 )
。

流动相组成
、

酸抑 类 型不 同
,

结构不 同
,

酸抑制剂 的浓度对其有一定 的

制剂浓度 ∋! _ ! )及梯度条件详见表 (
。

柱温为 ∗ �℃
,

影 响
,

因此
,

我们以 乙睛
一甲酸 一水为流动相

,

系统考

流速为 (
%

∀ ≅ 1 _≅ ;Ε
,

进样

汁扣毛
Κ Ε 二 ,

表 Κ 流动相组成
、

梯度
、

添加剂浓度及洗脱梯度《!_ ! Θ
件棋刀 #Η 协1

。
一

’

一
’

一 ‘

一−一
‘

一 ”
一

β 下
’

二
Ζ

Ζ ·
, Ζ

·

Ζ Ζ ΖΖ Ζ
,
Ζ Ζ 一 Ζ 一

· Ζ

Ζ Ζ ,
,

χ

χ χ χ
二

、

结果与讨论
序号 水相∋ς ) 有机相∋Φ ) 70 值 梯度条件∋Φ 相 )
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�
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卫
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%

∗ 4 0 2< < 0 一 0 � �
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%
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%

3 4 0 2 < <0 一 0 ><

� (4 0 2<< 0 一2 0 ∀2 ∃

� ∗ 4 0 2<< 0 一2 0 −2 ∃

�
%

? 4 0 2 < < 0 一20 ∗ 2∃

� 3 4 0 2< < 0 一20
−

2∃
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%

?4 0 2<< 0 一 0 �� �
%
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三画上
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%

?4 0 2� � 0 一 0 >< �
%

?4 0 2<< 0 一2 0 ∗2 ∃
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%

? 4 0 2<< 0 一 0 >< � ? 4 0 2� � 0 一20 ∗2∃

( � �
%
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%
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%
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%

? 4 0 2<< 0 一20 ∗ 2∃ 同 � 止迹生升 +4 二胆丝生
净

44<凸+

(
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捡兰则迪兰的兰察

采 用光 电二极 管 阵

列 检 测 器 ∋/ς = ) 于

(+ � Ε ≅ 一, � � Ε ≅ 波 长 下 进

行扫描
,

比较 不同波长 下

吸收峰的数量
、

强 弱及 分

离情况
,

同时考虑酸抑制

剂 甲 酸 的 吸 收
,

确 定

� Ι<Ε ≅ 为其检测波长
。

�
%

流动 相组 成 的考

察

以 表 # 中 # 号 条 件

为流动相进样 分析 ∋如图

#)
,

由图谱 可看 出
,

:≅ ;Ε

内吸收峰较强
,

但重叠严

重 Γ ? 一 � � ≅ ;Ε 出 现 一 钝

〔5
∀ 9# Α ∴ Μ ;Μ 二

8 记切之� Ο8
8 ϑ Ε ∀ #。约观

。
Α8

9 Ε 赫ΛΩ ;∀ Ε

∀ε Ο9 记‘#;Ω勿Ε 以 2ϑ ;Ε8
: 8

Ψ8 Α ;8 ;Ε 8 硬Ν #汉凡么扰8 9 ;Λ Ψ8 Α ;Μ Λ
〕 万∗
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图 + 地参 ,《风乙醇提取物的 −卜. /01色谱图2 流动相
3 4 5

6

+7

8 9 �  分& : %&

∃ %& ∋ () ∗

地参 , ;乙醇提取物的 −卜./01 色谱图2 流动相
3

42 7
6

<7

卜厂=========卜>呢一日日一日曰日川日叼?
≅ 

,‘心月

Α眨

      ≅<
, 6

察 了分别添加  
6

Β;
、

 
6

≅;
、

 6 Χ ; 和  6 ,; 的甲酸 2 体

积 百分 比
,

Δ ΕΦ ; 7 2如图 ≅
、

�
、

Χ
、

# 7对地参化学成分 的

分析分离情况
。

观察 以上试验 图谱发现
3

随着 甲酸浓度 的升高

2  
6

Β; 一 
6

Χ; 7
,

各吸收峰逐渐被抑制
,

基线也较稳定
、

平直
,

且峰形也较好
。

但当甲酸浓度升高到  
6

,; 时各

吸 收峰的分离度 及峰形 明显 不如加 人  6 Χ ; 甲酸 的

图
。

这是 由于地参 中含有有机酸成分
,

加人酸抑制
,

可

以抑制电离
。

但酸浓度不同
,

对其电离的抑制程度和

选择性是不同的
。

当酸浓度过低时
,

抑制能力弱
,

分离

不理想 Γ当浓度过高时
,

抑制能力强
,

但 由于酸抑制剂

的选择性
,

使分离的效果更差
,

达不到理想 的分离效

果
。

因此
,

流动相 中加入的酸抑制浓度应适量为好
。

直观分析
3
图 ≅ 的 Β 一 ≅ 号吸收峰未能较好分离

,

基线处有凸起 Γ 而图 # 中 Β一 ≅ 号吸收峰分离效果不

理想
,

# 号和 , 号峰没有分开
,

且多数吸收峰 的峰形

较差
。

图 � 和图 Χ 的分离效果较好
,

但二者存在细微

的差别
3
图 Χ 中吸收峰 # 与 , 的分离度 2− ∗ΗΙ

6

<Β 7好

于 图 � 中相应 吸收峰的分离 度 2 −∗ Η+
6

  7
,

且 图 Χ 中

< 号峰的峰形好于图 � 中相应的吸收峰
。

综合考虑吸

收峰的总体分离效果
、

吸收峰的分离度
、

峰形 及酸抑

制剂的选择性
,

确定采用乙 睛
一水 一甲酸 2  

6

Χ ;
,

Δ Ε Δ 7

为流动相

�
6

流动相样度的考察
流动相的洗脱梯度对吸收峰的分离度及峰形也

有一定 的影响
,

因此
,

尝试调整流动相的梯度来改善

分离效果
。

以乙睛 一水 一甲酸 2  6 Χ;
,

ΔΕ Δ 7为流动相分

别比较了表 + 中 45
6

≅
、

4  
6

, 一 4 5
6

ΒΒ 六个梯 度下的

分离效果
,

综合考虑吸收峰的分离度
、

峰形
、

基线及分

析时间
,

选定 4 5
6

≅ 为地参液相分析的流动相梯度
。

Χ
6

逃祥量的考察
以流动相乙睛 一

水
一甲酸 2 

6

Χ;
,

Δ Ε Δ 7
,

≅ 号梯度

比较 了进样量分 别为 +卜0
、

≅ 林0
、

Β 卜0 的分离 效果
,

保证吸收较弱峰的检测灵敏度
,

确定 ≅卜0 为合适进

样量
,

如图 ,
。

图 ≅ 地参 , ; 乙醇提取物 − /一. /01 色谱图 2 流动相
3 4 

6

≅7

三
、

结 论

流动祖的/. 值
图 � 地参 , 侈汤乙醇提取物的 − /一. /01 色谱图 2流动相

3 4 5
6

引

多� 〔ϑ
Κ Λ+ Μ ∗ ) %) &Ν

) Ο& Μ Π)
) Θ Γ。+卿用ΜΜ)

Λ & 众Ο( 动&

ΚΡ ΠΛ ΟΜ %( %Κ & 以 1Θ %、
∗ )

∃) Μ %) %&) Ο& Μ ∃山 ) Λ% Ο

∃) Μ %Ν Ο
〕
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通常 ∀ = ∴ 色谱柱 要求 分析样 品及 流动相 的 7 0

值应在 � 一 Ι 范围内
,

因此
,

在加人酸抑制剂及调整其

浓度时均测定了各流动相体 系的 7 0 值
,

保证不低于

入

�
。

试验 比较看 出
,

对地参进行分析时 70 值控制在

�
%

, 左右分析分离效果较好
。

�
%

分析条件的确 定

地参 的分析方法方面的研究 尚未见报道
。

本 文

采用 . /一0 /12 方法
,

比较 了不 同波长
、

流动相组成
、

酸抑制剂浓度
、

流动相梯度以 及进样量对地参样 品

分离效果的影响
。

综洽考虑酸抑制剂对地参样 品的

分析分离效果
、

柱子 70 值 的适用 范围等 因素
,

确定

地参 0 7 12 分析方法为
−
0 67 8 9: ;# ∀ = ∴> 色谱柱

,

流动

相为乙睛 一水 一甲酸 ∋�
%

?4
,

! _! )
,

洗脱梯度 为 � 一:≅ ;Ε

∋(� 4 一 (� 4 Φ)
,

? 一 3 � ≅ ;Ε ∋(� 4 一 ? ? 4 Φ )
Γ 检 测 波 长

� Ι � Ε ≅
,

流速 (
%

� ≅ 1 _≅ ;Ε
,

柱温 ∗ �℃
,

进样量 ∗林1
。

∗
%

方法的稳定性和可靠性

对该 方法进行 了精密度及重复性 的考察
,

计算

了主要吸收峰 ∋图 3 中 ( 一 (� 号峰 )的保 留时间和峰

面 积 的 . ∴= 分 别 为 �% � ∗ 4 一 (
%

, � 4
、

�
%

Ι∗ 4 一 �%  + 4
,

. ∴ = 均小 于 ∗4
,

表明该方法稳定可靠
,

可用 于地参

的质量控制
,

为其化学成分 的研究奠定基础
。
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−
地参样品 由西安德 施普生物制 品有限责

任公司提供
,

在此表示衷心感谢
。

���������,∗�
呀Κ

图 ?

川ς Η
%

, � � 一

地参 3 � 4乙醇提取物的 ./ΖΖ 0 /12 色谱图∋流动相
− ∃�

%

?)

图  地参 3。叉,

乙醇提取物的 . /ΖΖ 0 /12色谱图∋流动相
− ∃<%  )
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