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  摘  要: 建立了测定萝芙木属植物中利血平含量的高效液相色谱方法, 用十八烷基键合硅胶柱, 以四氢呋喃

) 甲醇 ) 013%磷酸 ( 30 B15 B55 ) 为流动相, 检测波长为 268nm。结果表明萝芙木属植物中利血平含量在

010012% ~ 01117%之间, 以根部含量最高。就资源开发而言, 催吐萝芙木、印度萝芙木的生物量和利血平含量

均比云南萝芙木高, 是较好的种植优势种。
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  夹竹桃科萝芙木属 (Rauvolf ia ) 植物云南分布

近 10种, 多作中草药或民族药应用。同时, 也是

提取利血平 ( reserpine) 的原料
[ 1~ 3]
。主要资源植

物有云南萝芙木 R. yunnanensis、催吐萝芙木 R.

vom itoria、印度萝芙木 R. serpentine, 但经过多年

的采挖, 资源已经面临枯竭, 开展萝芙木的人工

种植势在必行。

萝芙木的种植及加工, 从种源筛选、种植,

到利血平提取等, 所有环节均需要对利血平进行

含量分析, 以评价和控制产品质量及生产技术,

建立一套高效准确的含量分析方法很有必要。而

目前的重量法, 纸色谱电泳 ) 光度法 [ 2]
操作烦琐,

误差大, 已不适应现代分析的要求。

高效液相色谱 ( HPLC ) 对复杂成分系统具有

较好的分离、分析效果, 目前已成为中药分析的

主流方法, 为此, 我们系统研究并建立了萝芙木

中利血平含量测定的 H PLC方法, 具有分离效果

好, 测定准确, 灵敏度高, 专属性强、分析简便

快速的技术特点。

1 仪器与试剂

岛津 LC - 10A vp高效液相色谱仪, N2000色

谱工作站, STAR RP- 18柱; 利血平对照品购于

中国药品生物制品检定所 (编号 10041- 0210, 含

量测定用 ) (图 1); H PLC流动相用色谱纯试剂,

水用反渗滤纯化水; 药材的提取用分析纯试剂。

萝芙木药材采集于云南省思茅地区、西双版纳州

和德宏州, 经过中国科学院西双版纳热带植物园

蔡传涛副研究员鉴定。

2 方法与结果
211 色谱条件

检测波长根据利血平的紫外光谱确定为 268nm

(图 2); 经过对比筛选, 色谱柱用十八烷基键合硅

胶柱 ( 416mm @ 150mm, 5Lm ) 即有良好分离效

果; 流动相以四氢呋喃 ) 甲醇 ) 013%磷酸 ( 30B15

B55) 分离效果较好, 流速 1mL /m in; 柱温 35e 。

在上述色谱条件下, 利血平对照品及萝芙木样品

中利血平峰具有较好的分离效果, 利血平峰拖尾

因子 11037, 理论板数不低于 5000, 分离度大于

1150 (图 3、图 4)。

图 1 利血平的化学结构
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图 2 利血平对照品的 UV光谱图

图 3 利血平对照品 HPLC色谱图

图 4 萝芙木药材样品 H PLC色谱图

212 标准曲线

精密称取利血平对照品用甲醇制成储备液

( 0116m g /mL) , 分别精密吸取储备液 0105, 015,

1, 2, 5, 7mL, 甲醇稀释至 10mL, 分别测定, 数

据回归分析, 回归方程为: Y (利血平峰面积 ) =

732802X (进样量 Lg) - 2626, r= 019999 ( n =

7)。结果表明, 利血平进样量在 01016Lg~ 312Lg

时, 峰面积和进样量呈现良好的线性关系。

213 方法学考察

精密度试验: 取同一对照品溶液重复进样 6

次, 利血平峰保留时间的 RSD = 0199% ( n= 6) ,

峰面积的 RSD = 1171% ( n= 6) , 符合 HPLC测定

方法要求。

稳定性试验: 取同一对照品溶液分别于 0, 2,

4, 8, 24, 48h测定, 利血平峰保留时间的 RSD=

1132% ( n= 6) , 峰面积的 RSD = 1164%, 说明利

血平对照品溶液至少在 48h内是稳定的, 可用于含

量测定。

重现性试验: 精密称取同一份萝芙木药材粉

末各 2g总共 6份, 按照萝芙木药材样品测定项下

的方法操作测定利血平的含量, 利血平含量 RSD

= 1147% ( n= 6) , 符合含量测定要求。

加样回 收 试验: 精 确 称取 已 测定 含 量

( 0157m g /g ) 的萝芙木药材 2g, 每组 3份, 共 3

组。分别加入相当于样品含量 80%, 100% ,

120%的利血平, 按样品测定项下的方法测定。利

血平回 收率 在 9717% ~ 10214% 之 间, 平 均

9817% , RSD = 1183% ( n = 9) , 符合含量测定

要求。

214 萝芙木药材样品测定
萝芙木药材样品 (根或茎 ) 共 16份, 粉碎为

粗粉 (过 40目筛 ), 精密称取 2g置 100mL圆底烧

瓶中, 再准确加入甲醇 50mL, 称重, 放置浸泡 2h

后水浴回流 1h, 放冷, 以甲醇补足减失的重量,

过滤, 取续滤液, 用 0145Lm微孔滤膜过滤, 即

得。吸取供试品溶液进样测定含量, 结果见表 1

( Y) 云南萝芙木, V) 催吐萝芙木, S) 印度萝

芙木。)

3 结果与讨论

利血平的紫外光谱在 218nm、268nm和 292nm

处均有较强吸收, 但 218nm靠近末端吸收, 292nm

是肩峰, 均不适合作为 H PLC 的检测波长, 而

268nm峰形平缓, 干扰相对较少, 所以选择 268nm

为检测波长。

流动相用甲醇 ) 水、乙腈 ) 水、四氢呋喃 )

水等二元系统均无好的分离效果, 加入酸碱或离

子对试剂调节, 也无明显改变, 但根据上述系统

的变化情况, 调整为四氢呋喃 ) 甲醇 ) 013%磷酸

( 30B15B55) 的混合溶液, 具有较好的分离效果,

利血平峰的拖尾因子在 0195~ 1105之间, 理论板

数以利血平峰计算不低于 5000。

萝芙木根中利血平含量分别为: 印度萝芙木

约 01083%、催吐萝芙木约 01070%、云南萝芙木

约 01025%, 含量和物种有直接关系。从根和茎的
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表 1 云南不同产地萝芙木药材中利血平的含量

样品 部位 利血平含量 (% ) 产地 样品 部分 利血平含量 ( % ) 产地

Y- 1

Y- 2

Y- 3

Y- 4

Y- 5

Y- 6

C - 1

C - 2

根

茎

根

茎

根

茎

根

茎

01022

010012

01024

010016

01027

010012

01057

010022

思茅市

西双版纳州

德宏州

思茅市

C- 3

C- 4

S- 1

S- 2

S- 3

S- 4

S- 5

S- 6

根

茎

根

根

根

茎

根

茎

01071

010065

01068

01064

01085

010037

01117

010044

西双版纳州

思茅市

德宏州

西双版纳州

比较看, 所有种的茎中利血平的含量均很低, 约为

根含量的 5% ~ 10% , 不宜作为提取利血平的

资源。

就根部的比较而言, 云南萝芙木植株较小, 生

物产量低, 利血平的含量也低; 催吐萝芙木植株高

大, 生物产量多, 利血平含量较高; 印度萝芙木植

株中等但可密植, 生物产量也较多, 利血平含量最

高。因此, 作为提取利血平的原料开发, 在制定种

植规划及开展人工繁育及种植产业, 应首先选择催

吐萝芙木和印度萝芙木。
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ABSTRACT: TheH PLC m ethod has been estab lished for determ ination o f reserp ine inRauvolf ia plants.

The analysis course used the C - 18 co lum n as the imm ovab le phase and am ixture o f tetrahydro furan- m ethano l-

013% phosphor ic ac id so lut ion ( 35B15B55) as them obile phase. Reserpine w as determ ined w ith aUV de tecto r at

268nm. The results showed the reserp ine content in the sam plesw as in the range of 010012% ~ 01117%, and re-

serp ine w as d istributed in the roots ofRauvolf ia pants m ainly. A ccord ing to com parison of the bio log ic output and

the reserp ine content of different sam ples, the peciesRauvolf ia vom itoria andR. serp entine w ere the best cho ice for

planting.
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