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摘　 要:对不同产地、不同采收期及不同部位叶下珠药材柯里拉京含量测定进行比

较.分析采用 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ２(２５０ ｍｍ×４.６０ ｍｍꎬ５ ｕｍ)色谱柱ꎬ以乙腈(Ａ)－０.１％磷酸

水溶液(Ｂ)二元系统梯度洗脱ꎬ柱温 ２５ ℃ꎬ流量 ０.８ ｍＬ / ｍｉｎꎬ检测波长 ２８０ ｎｍ.柯里

拉京在 ０.４５８ ~ ４.５８０ ｍｇ / ｇ( ｒ ＝ ０.９９５ ９)呈良好的线性关系ꎬ加样回收率( ｎ ＝ ５)为

９７􀆰 ９８％.结果表明:不同产地叶下珠药材柯里拉京的含量有较大差异ꎬ广东中山的含

量最高达 ４.２２４ ｍｇ / ｇꎻ不同采收期叶下珠药材柯里拉京含量在 １０ 月 ５ 日达到最高ꎬ
随后下降ꎬ建议叶下珠药材的采收期为每年的 １０ 月上旬ꎻ不同部位叶下珠药材柯里

拉京含量差异较大ꎬ根含量很低ꎬ建议叶下珠药材只采收地上部分.本实验建立 ＨＰＬＣ
法测定叶下珠药材柯里拉京含量ꎬ该方法简便、准确、重现性好ꎬ可为叶下珠药材质量

评价及质量控制提供依据.
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　 　 叶下珠(Ｐｈｙｌｌａｎｔｈｕｓ ｕｒｉｎａｒｉａ Ｌ.)为大戟科叶

下珠属植物叶下珠的干燥全草ꎬ有平肝清热、利水

解毒之功效[１] .叶下珠有抗乙肝病毒及保肝护肝

等药理作用[２￣１０]ꎬ且毒副作用小[５]ꎬ是一种值得开

发的天然药物.柯里拉京为叶下珠主要活性成

分[３ꎬ１０]ꎬ因此ꎬ在叶下珠药材及成药中ꎬ柯里拉京

为其主要质量制控成分.已有文献报道采用分光

光度法[１１] 及高效液相色谱法(ＨＰＬＣ) [１２￣１４] 对叶

下珠药材进行含量测定ꎬ笔者建采用 ＨＰＬＣ 法对

对不同产地、不同采收期及不同部位叶下珠药材

柯里拉京含量进行比较研究ꎬ旨在为叶下珠的临

床用药及质量控制提供依据.

１　 材料与方法

１.１　 试验材料

不同产地叶下珠药材ꎬ共 １１ 批(见表 １)ꎬ收
集时间为 ２００５ 年 ９ 月~１０ 月ꎬ采集部位为叶下珠

全草.不同采收期的叶下珠药材ꎬ共 ７ 批:于 ２００５
年 ７ 月 ２０ 日至 １０ 月 ２０ 日每隔 １５ 天采收一次ꎬ
采自湖南环境生物职业技术学院校园内ꎬ采集部

位为叶下珠全草.不同部位叶下珠药材ꎬ共 ４ 批:
于 ２００５ 年 １０ 月上旬采于湖南环境生物职业技术

学院校园内ꎬ分成根、茎、叶及果四个部分.以上药

材经湖南环境生物职业技术学院高迟教授鉴定为

叶下珠(Ｐｈｙｌｌａｎｔｈｕｓ ｕｒｉｎａｒｉａ Ｌ.).
１.２　 主要试剂和溶液

甲醇、乙腈(ＨＰＬＣ 级)ꎬ购自湖南省化工研究

院精细化工研究所ꎻ磷酸、醋酸、甲醇(ＡＲ 级)ꎬ购
自国药集团化学试剂有限公司ꎻ对照品:叶下珠对

照药材 (批号 １２１３７４￣２００４０１)ꎬ柯里拉京 (批号

１１１６２３￣２００３０１)ꎬ购自中国药品生物制品检定所.
对照品溶液:精密称取柯里拉京对照品适量ꎬ置

１０ ｍＬ 量瓶中ꎬ用甲醇溶解并定容至刻度ꎬ摇匀ꎬ作为

质量浓度为 ０.０７６ ｍｇ / ｍＬ 的对照品溶液ꎬ备用.

表 １　 叶下珠药材样品信息表

Ｔａｂｌｅ １　 Ｓａｍｐｌｅ ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｔａｂｌｅ ｏｆ Ｐｈｙｌｌａｎｔｈｕｓ
ｕｒｉｎａｒｉａ Ｌ.

样品编号 样品来源

１ 湖北 武昌
２ 广东 中山
３ 浙江 杭州
４ 对照药材(中国药品生物制品检定所)
５ 广西 南宁
６ 海南 儋州
７ 江西 吉安
８ 云南 昆明
９ 湖南 邵阳
１０ 广东 湛江
１１ 湖南 郴州

供试品溶液:精密称取叶下珠药材样品细粉

(过 ６０ 目筛)２５０ ｍｇꎬ置具塞锥形瓶中ꎬ加入 ５０％
甲醇 １５ ｍＬ 称质量ꎬ回流提取 １.０ ｈꎬ取出放冷ꎬ称
质量ꎬ用 ５０％甲醇补足减失的质量ꎬ过滤ꎬ取上清

液用微孔滤膜(０.４５ ｕｍ)滤过ꎬ即得.
１.３　 主要仪器

岛津 ＬＣ －ＶＰ 系列高效液相色谱仪 (包括

ＤＡＤ 检测器、二元泵、Ｃｌａｓｓ－ＶＰ 工作站ꎬ日本岛津

公司)ꎻＳａｒｔｏｒｉｕｓ ＣＰ２２５Ｄ 电子天平(德国赛多利斯

公司)ꎻＫＱ３２００ 超声波清洗器(昆山市超声仪器

有限公司)ꎻＥＡＳＹｐｕｒｅ ＩＩ ＲＦ / ＵＶ 型 Ｂａｒｎｓｔｅａｄ 超

纯水处理器(美国赛默飞世尔).
１.４　 试验方法

１.４.１　 色谱条件

色谱柱 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ２ ２５０ ｍｍ × ４. ６０ ｍｍꎬ
５ ｕｍ粒径(购自大连化学物理研究所).流动相采

用乙腈(Ａ)－０.１％磷酸水溶液(Ｂ)二元系统梯度

９９
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洗脱:０~１０ ｍｉｎ Ａ 由 ３％升至 １１％ꎬ１０~３０ ｍｉｎ 由

１１％升至 １３％ꎬ３０~４５ ｍｉｎ 由 １３％升至 ２０％ꎬ４５~
５５ ｍｉｎ 由 ２０％升至 ３０％ꎬ５５~ ６５ ｍｉｎ 由 ３０％升至

５０％ꎬ６５~ ７０ ｍｉｎ 由 ５０％降至 ３％ꎻ柱温 ２５ ℃ꎻ流

量 ０.８ ｍＬ / ｍｉｎꎻ检测波长 ２８０ ｎｍꎻ进样量 １０ ｕＬ.在
此色谱条件下对照品和叶下珠药材样品的分离结

果见图 １.可见ꎬ叶下珠药材中化合物柯里拉京得

到了基线分离.

图 １　 对照品和叶下珠药材的 ＨＰＬＣ 图谱 (１:柯里拉京)
Ｆｉｇ.１　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ａｎｄ Ｐｈｙｌｌａｎｔｈｕｓ ｕｒｉｎａｒｉａ Ｌ (１:ｃｏｒｉｌａｇｉｎ)

１.４.２　 方法学验证

精密度测定.精密吸取柯里拉京对照品溶液

１０ ｕＬꎬ重复进样 ５ 次ꎬ其峰面积 ＲＳＤ 为 １.１７％ꎬ说
明仪器精密度良好.

稳定性测定.取同一份供试品溶液(药材产地

为湖北武昌)ꎬ分别在 ０、２、４、８、１６、２４ ｈ 检测ꎬ柯
里拉京峰面积 ＲＳＤ 为 １.２５％ꎬ结果显示供试品溶

液在 ２４ ｈ 内稳定.
重复性测定.取同一批叶下珠药材(药材产地

为湖北武昌)进行 ５ 次平行实验ꎬ结果柯里拉京

的平均含量为 ２.６０１ ｍｇ / ｇꎬＲＳＤ 为 １.４８％ꎬ表明该

方法重复性好.
１.４.３　 线性范围与标准曲线

取不同质量浓度的对照品溶液ꎬ按“１.４.１”项
色谱条件测定ꎬ记录峰面积.以峰面积为纵坐标

(Ｙ)ꎬ对照品质量浓度为横坐标(Ｘ)绘制标准曲

线ꎬ在 ０.４５８ ~ ４.５８０ ｍｇ / ｇ 质量浓度范围内ꎬ柯里

拉京的色谱峰面积与样品浓度呈良好的线性关系

(见图 ２)ꎬ回归方程为:Ｙ ＝ ３０２１７２ Ｘ ＋ ２２３０５ꎬ相
关系数 ｒ＝ ０.９９５ ９.

图 ２　 柯里拉京的标准工作曲线

Ｆｉｇ.２　 Ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｃｏｒｉｌａｇｉｎ

１.４.４　 回收率测定

采用加样回收的方法ꎬ精密称取已知含量的

同一样品 ５ 份ꎬ分别加入不同量的柯里拉京对照

品ꎬ按“１.４.１”项色谱条件测定ꎬ结果见表 ２.

表 ２　 柯里拉京的回收率

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｒａｔｅ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ ｃｏｒｉｌａｇｉｎ

编号 取样量 / ｍｇ 样品中柯里拉京量 / ｍｇ 加入量 / ｍｇ 测得量 / ｍｇ 回收率 / ％ Ｘ / ％ ＲＳＤ / ％
１ ２６８ ０.６９７ ０.３０４ ０.９７７ ９７.５９
２ ２６５ ０.６８９ ０.３０４ ０.９８０ ９８.６４
３ ２５３ ０.６５８ ０.３８０ １.０１６ ９７.８７ ９７.９８ １.１７
４ ２５７ ０.６６８ ０.３８０ １.０４２ ９９.３５
５ ２６４ ０.６８７ ０.３８０ １.０２９ ９６.４６

２　 结果与分析

２.１　 不同产地叶下珠药材柯里拉京的含量
叶下珠不同产地药材柯里拉京的含量测定结

果见表 ３ꎬ由表 ３ 可知ꎬ不同产地药材柯里拉京的含

量差异较大ꎬ平均含量为 ２.２８８ ｍｇ / ｇꎬ广东中山的

含量最高ꎬ为 ４.２２４ ｍｇ / ｇꎬ其次为湖南邵阳廉桥ꎬ为
４. １７１ ｍｇ / ｇꎬ 含 量 最 低 的 是 浙 江 杭 州ꎬ 为
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０.９８２ ｍｇ / ｇꎬ明显低于其它各产地ꎬ仅为最高的 １ / ４.

表 ３　 叶下珠不同产地药材柯里拉京含量测定结果(ｎ＝３)
Ｔａｂｌｅ ３　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ｏｆ Ｐｈｙｌｌａｎｔｈｕｓ

ｕｒｉｎａｒｉａ Ｌ ｆｒｏｍ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｈａｂｉｔａｔｓ (ｎ＝３)

产地 柯里拉京 / (ｍｇ􀅰ｇ－１) ＲＳＤ / ％

湖北 武昌 ２.６０１ １.３１

广东 中山 ４.２２４ ０.９３

浙江 杭州 ０.９８２ １.３４

对照 药材 １.０５９ ０.５８

广西 南宁 ２.２８６ １.２４

海南 儋州 １.６２６ ０.６３

江西 吉安 １.９８４ ０.７９

云南 昆明 １.６８０ １.１５

湖南 邵阳 ４.１７１ １.２７

广东 湛江 ２.７０８ ０.８６

湖南 郴州 １.８５１ １.０６
平均 ２.２８８ －

２.２　 不同采收期叶下珠药材柯里拉京的含量

叶下珠不同采收期药材柯里拉京的含量测定

结果见表 ４ꎬ由表 ４ 可知ꎬ柯里拉京的含量随着生

长期而增高ꎬ至 １０ 月 ５ 日其含量达到最高ꎬ为
４.０９０ ｍｇ / ｇꎬ随后含量下降ꎬ不同采收期药材柯里

拉京的平均含量为 ２.３４５ ｍｇ / ｇ.
叶下珠药材传统的采收期为夏秋(８ ~ ９ 月

份) [１ꎬ１１]ꎬ从不同采收期柯里拉京含量可以看出ꎬ
其含量随着生长期而增高ꎬ在 １０ 月 ５ 日达到最

高ꎬ随后下降ꎬ因此ꎬ建议叶下珠药材的采收期为

每年的 １０ 月上旬.

表 ４　 叶下珠不同采收期药材柯里拉京含量

测定结果(ｎ＝３)
Ｔａｂｌｅ ４　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ｏｆ Ｐｈｙｌｌａｎｔｈｕｓ

ｕｒｉｎａｒｉａ Ｌ ｆｒｏｍ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｈａｒｖｅｓｔ ｔｉｍｅ(ｎ＝３)

采收期 柯里拉京 / (ｍｇ􀅰ｇ－１) ＲＳＤ / ％

２００５－０７－２０ １.７３０ ０.７６
２００５－０８－０５ １.７３４ ０.９８
２００５－０８－２０ １.４６２ １.２９
２００５－０９－０５ １.７０７ ０.７４
２００５－０９－２０ ２.５０２ １.３４
２００５－１０－０５ ４.０９０ ０.６８
２００５－１０－２０ ３.１９３ ０.８５

平均 ２.３４５ －

２.３　 不同部位叶下珠药材柯里拉京的含量

叶下珠不同部位药材柯里拉京的含量测定结

果见表 ５ꎬ由表可知ꎬ叶中柯里拉京的含量最高ꎬ
为 ４.４３７ ｍｇ / ｇꎬ其次为果、茎ꎬ根中柯里拉京含量

最低ꎬ为 ０. ８９５ ｍｇ / ｇꎬ仅为叶的 １ / ５ꎬ平均含量

为３.０５３ ｍｇ / ｇ.
叶下珠药材的药用部位是全草[１]ꎬ从不同部

位柯里拉京含量可以看出ꎬ根的含量很低ꎬ仅为叶

的 １ / ５ꎬ且根所占重量比例不到 ２０％ꎬ各成分含量

又很低[１０]ꎬ因此ꎬ建议叶下珠药材只采收地上

部分.

表 ５　 叶下珠不同部位药材柯里拉京含量测定结果(ｎ＝３)
Ｔａｂｌｅ ５　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ｏｆ Ｐｈｙｌｌａｎｔｈｕｓ

ｕｒｉｎａｒｉａ Ｌ ｆｒｏｍ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐａｒｔｓ(ｎ＝３)

部位 柯里拉京 / (ｍｇ􀅰ｇ－１) ＲＳＤ / ％

根 ０.８９５ １.１８
茎 ３.１６３ ０.５６
叶 ４.４３７ １.０３
果 ３.７１６ ０.８２

平均 ３.０５３ －

３　 结　 论

不同产地叶下珠药材柯里拉京的含量有较大

差异ꎬ广东中山的含量最高达 ４.２２４ ｍｇ / ｇꎻ不同采

收期叶下珠药材柯里拉京含量在 １０ 月 ５ 日达到

最高ꎬ随后下降ꎬ建议叶下珠药材的采收期为每年

的 １０ 月上旬ꎻ不同部位叶下珠药材柯里拉京含量

差异较大ꎬ根含量很低ꎬ建议叶下珠药材只采收地

上部分.
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