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甘草中甘草苷!异甘草苷对照品的制备及鉴定"
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摘要!目的"研究中药甘草中甘草苷#异甘草苷对照品的制备方法$ 方法"采用大孔吸附树脂#聚酰胺色谱#凝胶色谱#制备色谱

等方法分离制备对照品!采用波谱方法对其进行结构鉴定$ 结果"从甘草中分离出甘草苷#异甘草苷对照品$ 结论"该对照品

可作为控制甘草总黄酮制剂质量的指标成分$

关键词!甘草%甘草苷%异甘草苷%对照品制备

中图分类号!)#(*$#!!文献标识码!+

!"#$%"%&'()(*+',-'"'&')%)./0(1',-'"'&')*"(2&3#4((&0(*!"#$#%%&'() '*+"),)

567')89:3#)

"

$5;<=>?'%(9$')8

#

$@6=>A-91')

"$#

$B5<=>?'%(9C-%)

"

$A<=>D3'91')

"$#

"$!"#$%&"'()"*+",-.#$,"'/&0$&--*$&0 1-&#-*2%*3%'$4 (*-5"*"#$%& $& 1)$&-6-7-*8"'9-4$,$&-$!"&0,)"&0 %%&&&'"

#$:$"&0;$<&$=-*6$#>%?@*"4$#$%&"'1)$&-6-9$4$,$&-$!"&,)"&0 %%&&&*

<E0&"%F&%,-./0123/%45265781/89: ;<=2>?@2A@ ;<=21?72B<2=2129 89: 26572B<2=2129 >=5C1@/=55165>A'>,>**)$B" $&?'"#"$D/1@5:6%E5CF

;5<9:6G/=/265781/: 89: ;<=2>2/: -?C80=5;5=5<6=/629$H57?8C2://01$4@/2=61=<01<=/6G/=/2:/912>2/: 29 1@/-86265>38=25<6C5:/=9

6;/01=5605;208987?6/6$)/6<716%I2A@ ;<=21?72B<2=2129 89: 26572B<2=2129 G/=/265781/: >=5C1@/=55165>A'>,>**)$B" $&?'"#"$E5907<6259%

I2A@ ;<=21?72B<2=2129 89: 26572B<2=2129 089 -/<6/: 29 1@/B<8721?0591=575>1@/C81/=287689: C/:208C/915>72B<2=2129 89: 26572B<2=2129$

G#H I(".0%A'>,>**)$B" $&?'"#" J8187$" K2B<2=2129" L6572B<2=2129" H=/;8=81259 C/1@5:

!!甘草为豆科植物甘草属乌拉尔甘草!A'>,>**)$B"

.*"'-&6$6M260@$#&胀果甘草!A$$&?'"#" J8187$#&光果

甘草!A$0'"8*" K$#的干燥根及根茎'"(

$具有补脾

益气&清热解毒&祛痰止咳&缓急止痛&调和诸药之功

效) 甘草中黄酮类成分具有多种生物活性$除了消

炎&抗菌&抗变态等作用外$在抗氧化&抗癌&防癌&防

肿瘤等也有明显的作用'#(

) 现代药理研究表明甘

草苷&异甘草苷为甘草黄酮类的主要有效成分) 本

实验研究甘草中同时制备甘草苷&异甘草苷这两个

黄酮类成分的工艺$同时对其进行结构鉴定和纯度

检查$其含量大于 N(O$达到了定性和定量用对照

品的要求$可作为甘草药材及其制剂质量控制的对

照品)

"!仪器与材料

+A27/91""&& 型液相色谱仪$二极管阵列检测

器$+)PF%&& 核磁共振光谱仪 !4DQ 内标$瑞士

J=<R/=公司#$日本 S89805DHFQ% 熔点测定仪!未校

正$广州实技科学仪器有限公司#$TMFL型三用紫外

分析仪!上海顾村电光仪器厂#$+JF( 大孔树脂!天

津农药厂#$聚酰胺和聚酰胺薄膜!浙江省台州市路

桥四甲生化塑料厂#$Q/;@8:/UKIF#&!H@8=C8028公

司#$乙腈和甲醇!色谱纯$天津市康科德科技有限

公司#$水为超纯水$其他试剂均为分析纯)

甘草药材购于樟树中药材市场$由江西中医学

院杨世林教授鉴定为胀果甘草 A$$&?'"#" J8187$的

根)
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#!方法与结果

#$"!制备工艺

甘草 V RA$加 Y&O 的乙醇回流提取 # 次$每次

"$V @$滤过$合并滤液$回收乙醇得浸膏 (&& A) 浸

膏经大孔树脂 +JF( 柱层析$用乙醇F水系统梯度冼

脱$分别收集 V&O 和 Y&O 的乙醇溶液洗脱部分)

Y&O 的乙醇溶液部分经聚酰胺柱层析$乙醇F水系

统梯度洗脱$收集 V&O 的乙醇溶液洗脱部分$凝胶

柱层析分离$得到黄色晶体!V& CA#) V&O 的乙醇

溶液洗脱部分经制备液相制备$得白色晶体 !"V&

CA#)

#$#!结构鉴定

#$#$"!甘草苷!白色针状晶体$C;%#"# #̂"%_$

M+JFDQ C \̀%*"N!Da"#
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%Y($V' !EF##$

*%$&'!EF%#$"(N$(# !EF*#$"#($%& !EFV#$""&$*V

!EF'#$"'*$V%!EFY#$"&#$*Y!EF(#$"'#$NV!EFN#$

""%$*%!EF"&#$"%#$## !EF"e#$"#Y$N" !EF#e$' e#$

""'$&%!EF%e$V e#$"VY$%* !EF*e#$"&&$"V !EF"f#$

Y%$&N!EF#f#$Y'$N% !EF%f#$'N$VY !EF*f#$Y'$*N

!EFVf#$'&$VV!EF'f#) 以上数据与文献报道'%(一

致$鉴定为甘草苷!72B<2=2129#

#$#$#!异甘草苷!黄色针状晶体$C;% "*( ^
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$

#$"**$*N!EF
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#$"N#$Y( !Ed,#$"#N$(" !EF"#$"%%$*# !EF#$

'#$""Y$Y !EF%$V#$"'&$Y' !EF*#$""*$#( !EF"e#$

"''$&#!EF#e#$"&%$'"!EF%e#$"'Y$&V!EF*e#$"&($%"

!EFVe#$"%"$%# !EF'e#$"&"$*Y !EF"f#$Y*$*% !EF

#f#$YY$'V !EF%f#$Y"$&Y !EF*f#$YY$(V !EFVf#$

'#$%N!EF'f#) 以上数据与文献报道'*(一致$鉴定

为异甘草苷!26572B<2=2129#)

#$%!纯度检查

#$%$"!对照品的杂质检查!薄层色谱鉴别法分析%

分别取适量甘草苷&异甘草苷$加甲醇制成 # CÀC7

的溶液$V

&

7点样在硅胶 gM

#V*

板上以氯仿%甲醇

!'%"# 为展开剂$展开$晾开$用 "&O 浓硫酸乙醇溶

液显色$都为一个斑点)

高效液相色谱法分析%I?;/=627,cQ#!#V& CC

h*$'& CC$V

&

C#色谱柱"分别以甲醇F&$"O 冰醋

酸水溶液 !#&i(&#$甲醇F&$"O 冰醋酸水溶液 !*&i

'&#$甲醇F&$"O 冰醋酸水溶液 !'&i*&# 为流动相

测定"检测波长 #Y' 9C) 结果表明$三种流动相下

对照品均为一个主峰) 改变流相分析时未出现异常

峰)

#$%$#!面积归一化法纯度检查!色谱条件%I?;/=F

627,cQ# !#V& CCh*$' CC$V

&

C#色谱柱$流动相

为甲醇F&$"O冰醋酸溶液 !*&i'&#$流速为 " C7*

C29

Z"

) 检测波长为 #Y' 9C) 对照品溶液浓度为

"$&# CÀC7$采集时间比保留时间延长 " 倍以上$面

积归一化法计算$甘草苷和异甘草苷的纯度分别为%

NN$NO$NN$YO)

%!讨论

由于中药甘草中含有大量黄酮$故先采用大孔

树脂分离出总的黄酮) 再作进一步分离$由于主要

含有黄酮类等结构极为相似的杂质成分$所以分离

难度很大$需要经过聚酰胺柱层析&凝胶柱层析&制

备液相制备才能得到纯品)

分离制备的纯品经紫外光谱&红外光谱&质谱&

核磁等波谱学方法分析$确定为甘草苷和异甘草苷)

以面积归一化法检查其纯度大于 N($&O $符合药

典规定的标准物质的质量要求$可作为含量测定用

对照品)

甘草苷&异甘草苷为甘草中黄酮类成分的主要

活性成分$该对照品的制备为甘草总黄酮的新药开

发提供了物质基础)
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