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ＲＰ－ＵＰＬＣ－ＰＤＡ法同时测定不同产地雷公藤饮片中６个活性成分
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摘要　目的：建立同时测定雷公藤饮片中雷公藤甲素、雷公藤内酯酮、雷酚内酯、雷公藤次碱、雷公藤内酯
甲、雷公藤红素６个活性成分ＲＰ－ＵＰＬＣ－ＰＤＡ分析方法。方法：雷公藤饮片采用乙酸乙酯超声提取，甲醇
溶解分离，利用ＲＰ－ＵＰＬＣ－ＰＤＡ法对其６个成分进行定量分析，采用ＡｃｑｕｉｔｙＴＭＵＰＬＣＢＥＨＣ１８（１００ｍｍ×

２１ｍｍ，１７μｍ）色谱柱，柱温 ３０℃，以乙腈（Ａ）－０１％甲酸水（Ｂ）为流动相，进行梯度洗脱，流速
０４ｍＬ·ｍｉｎ－１，进样量２μＬ。结果：６个活性成分在测定浓度范围内线性关系良好（０９９９２≤ｒ≤０９９９７）；加
样回收试验中平均回收率为９９２％～１０３１％，ＲＳＤ为１２％～２９％。对１０批不同产地雷公藤饮片进行含量
测定，结果显示不同产地饮片中成分含量具有差异性，雷公藤甲素含量最高为 １４０２μｇ·ｇ－１，最低为
１０３２μｇ·ｇ－１；雷公藤内酯酮含量最高为２２４７μｇ·ｇ－１，最低为１１２２μｇ·ｇ－１；雷酚内酯含量最高为
３０６７μｇ·ｇ－１，最低为１８９６μｇ·ｇ－１；雷公藤次碱含量最高为２８３２μｇ·ｇ－１，最低为２１１２μｇ·ｇ－１；雷公
藤内酯甲含量最高为３１２μｇ·ｇ－１，最低为１６８μｇ·ｇ－１；雷公藤红素含量最高为８７６μｇ·ｇ－１，最低为
５２１μｇ·ｇ－１。结论：建立ＲＰ－ＵＰＬＣ－ＰＤＡ法能够同时测定雷公藤饮片中６个成分，方法稳定，结果可
靠，适用于雷公藤饮片定量分析测定。

关键词：雷公藤饮片；反相超高效液相色谱－二极管阵列检测法；不同产地；雷公藤甲素；雷公藤内酯酮；雷
酚内酯；雷公藤次碱；雷公藤内酯甲；雷公藤红素；定量分析
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ｔｒｉｐｔｏｎｉｄｅ，ｔｒｉｐｔｏｐｈｅｎｏｌｉｄｅ，ｗｉｌｆｏｒｉｎｅ，ｗｉｌｆｏｒｌｉｄｅＡａｎｄｃｅｌａｓｔｒｏｌｉｎＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘ．Ｍｅｔｈｏｄｓ：Ｔｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉ
Ｒａｄｉｘｗｅｒｅｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅａｎｄｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｓｗｅｒｅｄｉｓｓｏｌｖｅｄａｎｄｓｅｐａｒａｔｅｄｂｙｍｅｔｈａｎｏｌ．Ｔｈｅｓｉｘ
ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｗｅｒｅｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＲＰ－ＵＰＬＣ－ＰＤＡｍｅｔｈｏｄＴｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｃｏｌｕｍｎｗａｓＡｃｑｕｉｔｙＴＭＵＰＬＣ
ＢＥＨＣ１８ｃｏｌｕｍｎ（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１７μｍ），ｔｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓ３０℃，ｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｖｏｌｕｍｎｗａｓ

２μＬ，ｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅｗａｓ０４ｍＬ·ｍｉｎ－１ａｎｄｔｈｅｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｗａｓａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ（Ａ）－０１％ ｆｏｒｍｉｃａｃｉｄ（Ｂ）．
Ｒｅｓｕｌｔｓ：Ｔｈｅｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｏｆｓｉｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｗａｓｇｏｏｄ（０９９９２≤ｒ≤０９９９７）ｉｎｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
ｒａｎｇｅｓ．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｗｅｒｅ９９２％－１０３１％ ａｎｄＲＳＤｓｗｅｒｅ１２％－２９％Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓｉｎ１０
ｂａｔｃｈｅｓｏｆＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘｆｒｏｍｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈａｂｉｔａｔｗｅｒｅｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｅｄｔｈａｔｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆ
ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘｉｎｐｒｅｐａｒｅｄｐｉｅｃｅｓｆｒｏｍｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｏｄｕｃｉｎｇａｒｅａｓｗｅｒｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔＴｈｅｈｉｇｈｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｒｉｐｔｏｌ
ｉｄｅｗａｓ１４０２μｇ·ｇ－１，ａｎｄｔｈｅｌｏｗｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｗａｓ１０３２μｇ·ｇ－１Ｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｒｉｐｔｏｎｉｄｅｗａｓ
２２４７μｇ·ｇ－１ ａｎｄｔｈｅｌｏｗｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｗａｓ１１２２μｇ·ｇ－１Ｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｒｉｐｔｏｐｈｅｎｏｌｉｄｅｗａｓ
３０６７μｇ·ｇ－１ａｎｄｔｈｅｌｏｗｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｗａｓ１８９６μｇ·ｇ－１Ｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔａｎｄｌｏｗｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｗｉｌｆｏｒｉｎｅｗｅｒｅ
２８３２μｇ·ｇ－１ａｎｄ２１１２μｇ·ｇ－１Ｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｏｆｗｉｌｆｈａｂｉｔａｔｗａｓ３１２μｇ·ｇ－１ａｎｄｔｈｅｌｏｗｅｓｔ
ｃｏｎｔｅｎｔｗａｓ１６８μｇ·ｇ－１Ｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｏｆｃｅｌａｓｔｒｏｌｗａｓ８７６μｇ·ｇ－１，ａｎｄｔｈｅｌｏｗｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｗａｓ
５２１μｇ·ｇ－１Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ：ＴｈｅＲＰ－ＵＰＬＣ－ＰＤＡｍｅｔｈｏｄｃａｎｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｓｉｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎ
ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘ．Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｒｅｌｉａｂｌｅａｎｄｓｔａｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｉｓｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓａｎｄｄｅｔｅｒｍｉｎａ
ｔｉｏｎｏｆＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘ；ＲＰ－ＵＰＬＣ－ＰＤＡｍｅｔｈｏｄ；ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｏｒｉｇｉｎ；ｔｒｉｐｔｏｌｉｄｅ；ｔｒｉｐｔｏｎｉｄｅ；ｔｒｉｐｔｏｐｈｅｎｏｌｉｄｅ；
ｗｉｌｆｏｒｉｎｅ；ｗｉｌｆｈａｂｉｔａｔ；ｃｅｌａｓｔｒｏｌ；ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓ

　　雷公藤来源于卫矛科雷公藤属植物雷公藤
（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）的干燥根，其味苦，
有大毒，具有活血化瘀、消肿止痛、祛风通络、舒筋活

血、杀虫止血等功效［１］，在临床上主要用于风湿性关

节炎、糖尿病肾病、紫癜性肾炎、系统性红斑狼等疾

病的治疗［２］。雷公藤药材中主要活性成分为二萜内

酯类、生物碱类及三萜类化合物，但它们同时又是毒

性成分［３］。根据２０１２年国家药品不良反应监测中
心报告，自２００４年１月到２０１１年９月，我国共报道
雷公藤８３９例不良反应事件。２００４—２０１９年河南省
雷公藤制剂不良反应事件分析表明，有关雷公藤制

剂不良反应报道２０３例［４］。雷公藤饮片虽在临床上

应用广泛，但在市场上不同来源、产地、加工及储存

方法等差异性，导致饮片质量亦有所不同［５］，进而对

其安全使用存在严重影响［６］。目前，对于雷公藤药

材的质量评价主要集中在对有效成分雷公藤甲素及

雷公藤红素的定量分析［７］，但单一成分定量分析不

能全面反映药材质量，因此，本研究运用 ＲＰ－
ＵＰＬＣ－ＰＤＡ法对不同产地雷公藤饮片中雷公藤甲
素、雷公藤内酯酮、雷酚内酯、雷公藤次碱、雷公藤内

酯甲、雷公藤红素６个成分含量进行测定，以期为临
床安全有效用药进一步研究提供实验依据。

１　仪器与试药
１１　仪器

Ｗａｔｅｒｓ２６９５型 ＵＰＬＣ色谱仪，２９９８ＰＤＡ检测器，
Ｅｍｐｏｗｅｒ色谱工作站（Ｗａｔｅｒｓ公司）；ＭＳ－１０５ＤＵ电子
天平（十万分之一，梅特勒 －托利多仪器有限公司）；
ＫＱ－５００ＤＥ数控超声仪（昆山舒美超声仪器有限公
司）；７３１００４０型ＣｅｎｔｒｉＶａｐ离心浓缩机（Ｌａｂｃｏｎｃｏ公司）。
１２　试药

乙腈、甲醇均为色谱纯，其余试剂为分析纯，水

为实验室自制超纯水。对照品雷公藤甲素（质量分

数≥９８％，批号Ｙ２９Ｓ９Ｈ７１５２４）、雷公藤内酯酮（质量
分数≥９８％，批号 Ｐ２０Ｓ１０Ｐ９６１１３）、雷公藤内酯甲
（质量分数≥９８％，批号 Ｊ２９ＨＢ１８６６９５），上海源叶生
物科技有限公司；雷酚内酯（质量分数≥９８％，批号
２１０４０８０２）、雷公藤次碱（质量分数≥９８％，批号
２１０８１００１）、雷公藤红素（质量分数≥９８％，批号
２０２２１４０７），成都普菲德生物有限公司。试验用饮片
购买公司、产地及药材来源见表１。



　药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

） ·１１３９　 ·
　

表１　雷公藤饮片来源与鉴定
Ｔａｂ１　ＳｏｕｒｃｅａｎｄｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘ

样品编号

（ｓａｍｐｌｅ
Ｎｏ．）

样品来源　　　
（ｓａｍｐｌｅｓｏｕｒｃｅ）　　　

药材基原

（ｏｒｉｇｉｎｏｆｍｅｄｉｃｉｎａｌ
ｍａｔｅｒｉａｌ）

产地

（ｈａｂｉｔａｔ）

批号

（ｂａｔｃｈ
ｎｕｍｂｅｒ）

Ｓ１ 苏州天灵中药饮片有限公司

（ＳｕｚｈｏｕＴｉａｎｌｉｎｇＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＳｌｉｃｉｎｇＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
江苏

（Ｊｉａｎｇｓｕ）
２０２２０１１３

Ｓ２ 安徽沪谯医药有限公司

（ＡｎｈｕｉＨｕｏｑｉａｏＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
安徽

（Ａｎｈｕｉ）
２０２２０３１９

Ｓ３ 四川省中药饮片有限责任公司

（ＳｉｃｈｕａｎＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＳｌｉｃｅｓＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
四川

（Ａｎｈｕｉ）
２０２１０９１７

Ｓ４ 江西齐仁堂中药饮片有限公司

（ＪｉａｎｇｘｉＱｉｒｅｎｔａｎｇＨｅｒｂａｌＤｅｃｏｃｔｉｏｎＰｉｅｃｅｓＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
江西

（Ｊｉａｎｇｘｉ）
２０２１１０１８

Ｓ５ 昆明福林堂中药饮片有限公司

（ＫｕｎｍｉｎｇＦｕｌｉｎｔａｎｇＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＳｌｉｃｅｓＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
云南

（Ｙｕｎｎａｎ）
２０２２０４１６

Ｓ６ 广州白云山中药饮片有限公司

（ＧｕａｎｇｚｈｏｕＢａｉｙｕｎＭｏｕｎｔａｉｎＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＳｌｉｃｅｓＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
江西

（Ｊｉａｎｇｘｉ）
２０２１０８１７

Ｓ７ 湖南松龄堂中药饮片有限公司

（ＨｕｎａｎＳｏｎｇｌｉｎｇｔａｎｇＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＳｌｉｃｅｓＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
湖南

（Ｈｕｎａｎ）
２０２２０４１３

Ｓ８ 安徽和济堂中药饮片有限公司

（ＡｎｈｕｉＨｅｊｉｔａｎｇＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＳｌｉｃｅｓＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
安徽

（Ａｎｈｕｉ）
２０２２０５１７

Ｓ９ 江西国都中药饮片有限公司

（ＪｉａｎｇｘｉＣａｐｉｔａｌＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＳｌｉｃｅｓＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
江西

（Ｊｉａｎｇｘｉ）
２０２１１０１６

Ｓ１０ 湖南南国药都中药饮片有限公司

（ＨｕｎａｎＮａｎｇｕｏＭｅｄｉｃｉｎａｌＣａｐｉｔａｌＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＳｌｉｃｅｓＣｏ．，Ｌｔｄ．）
雷公藤

（ＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｕｍｗｉｌｆｏｒｄｉｉＨｏｏｋ．ｆ．）
湖南

（Ｈｕｎａｎ）
２０２２０６１８

２　方法与结果
２１　溶液的制备
２１１　对照品溶液　分别精密称定雷公藤甲素、雷
公藤内酯酮、雷酚内酯、雷公藤次碱、雷公藤内酯甲、

雷公藤红素的对照品适量，用甲醇配成质量浓度分

别为１１２、１１５、１３２、１２７、１１６、１１７ｍｇ·ｍＬ－１的
对照品储备液。分别精密吸取上述对照品储备液各

１０ｍＬ，置于同一１０ｍＬ量瓶中，加甲醇至刻度，摇
匀，作为混合对照品溶液。

２１２　供试品溶液　将不同饮片样品在 ６０℃烘
箱中干燥后，粉碎过１０目筛网备用。精密称取各
组药材样品粉末０５ｇ，分别放置在带塞的三角瓶
中，加入乙酸乙酯５０ｍＬ后超声（５００Ｗ，５０ｋＨｚ）
３ｈ，４０００ｒ·ｍｉｎ－１离心１０ｍｉｎ后吸取上清液，置
离心浓缩机上挥去乙酸乙酯，精密加入甲醇 ５０
ｍＬ，超声（５００Ｗ，５０ｋＨｚ）１ｈ后浓缩至 ０５ｍＬ，
吸取溶液过０２２μｍ有机微孔滤膜，即得［８］。

２２　色谱条件
采用 ＡｃｑｕｉｔｙＴＭＵＰＬＣＢＥＨＣ１８（１００ｍｍ×２１

ｍｍ，１７μｍ）色谱柱，柱温 ３０℃，流速 ０４ｍＬ·
ｍＬ－１，以乙腈（Ａ）－０１％甲酸水（Ｂ）为流动相，进行

梯度洗脱（０～３ｍｉｎ，２８％Ａ；３～４ｍｉｎ，２８％Ａ→４０％Ａ；
４～７ｍｉｎ，４０％Ａ；７～９ｍｉｎ，４０％Ａ→４５％Ａ；９～１４ｍｉｎ，
４５％Ａ→６０％Ａ；１４～１８ｍｉｎ，６０％Ａ→８０％Ａ；１８～２０
ｍｉｎ，８０％Ａ→２８％Ａ），检测波长２４０ｎｍ，进样２μＬ。
２３　系统适用性试验

取混合对照品溶液，按照“２２”项条件连续进
样６次，记录色谱图，依法测定峰面积。６次进样的
雷公藤甲素、雷公藤内酯酮、雷酚内酯、雷公藤次

碱、雷公藤内酯甲、雷公藤红素峰面积的 ＲＳＤ分别
为 ０２３％、０４２％、０２５％、０２１％、０４３％ 和
０１８％，理论塔板数均≥１０３，表明系统适用性试验
符合要求。

２４　专属性考察
取混合对照品溶液、供试品溶液各２μＬ，分别注

入ＵＰＬＣ色谱仪，记录色谱图，见图１。由图１可知，
在建立的色谱条件下，雷公藤甲素、雷公藤内酯酮、

雷酚内酯、雷公藤次碱、雷公藤内酯甲、雷公藤红素

的保留时间分别为 ２７３４、５７９６、９３８０、１０６０４、
１２１４０、１５６８７ｍｉｎ，各成分峰与相邻峰之间分离度
均≥１５，表明各峰之间无相互干扰，符合定量分析
要求，待测成分和其他成分达到了完全分离。
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１．雷公藤甲素（ｔｒｉｐｔｏｌｉｄｅ）　２．雷公藤内酯酮（ｔｒｉｐｔｏｎｉｄｅ）　３．雷酚内酯（ｔｒｉｐｔｏｐｈｅｎｏｌｉｄｅ）　４．雷公藤次碱（ｗｉｌｆｏｒｉｎｅ）　５．雷公藤内酯甲（ｗｉｌｆｏｒｌｉｄｅ）

６．雷公藤红素（ｃｅｌａｓｔｒｏｌ）

图１　混合对照品（Ａ）和雷公藤饮片（Ｂ）的ＲＰ－ＵＰＬＣ图谱

Ｆｉｇ１　ＲＰ－ＵＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ（Ａ）ａｎｄＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘ（Ｂ）

２５　线性关系考察
精密吸取混合对照品溶液０５、１０、１５、２０、２５

ｍＬ，分别置５０ｍＬ量瓶中，以甲醇定容，分别按照
“２２”项条件进样分析，记录色谱图并依法测定各峰

面积，以峰面积积分值（Ａ）为纵坐标，进样浓度（Ｃ，
μｇ·ｍＬ－１）为横坐标，得到回归方程、相关系数及线性
范围，同时将混合对照品溶液进行梯度稀释，以信噪

比≥１０时测得的浓度为待测成分定量限，结果见表２。

表２　６个成分的线性关系考察
Ｔａｂ２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓｆｏｒｓｉｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

成分　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　

回归方程　　

（ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ）　　
ｒ

线性范围

（ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ）／（μｇ·ｍＬ－１）

定量限

（ＬＯＱ）／（μｇ·ｍＬ－１）

雷公藤甲素（ｔｒｉｐｔｏｌｉｄｅ） Ａ＝２００５Ｃ＋２０２６６ ０９９９７ １１２０～５６００ ０５

雷公藤内酯酮（ｔｒｉｐｔｏｎｉｄｅ） Ａ＝２６６７８Ｃ＋３３２４０ ０９９９６ １１５０～５８５０ ０８

雷酚内酯（ｔｒｉｐｔｏｐｈｅｎｏｌｉｄｅ） Ａ＝５６２７２Ｃ＋１７３８９ ０９９９２ １３２０～６６００ ０６

雷公藤次碱（ｗｉｌｆｏｒｉｎｅ） Ａ＝２２９５Ｃ＋２２４７１ ０９９９２ １２７０～６３５０ ０５

雷公藤内酯甲（ｗｉｌｆｏｒｌｉｄｅ） Ａ＝６８９３Ｃ＋７８３２９ ０９９９６ １１６０～５８００ ０９

雷公藤红素（ｃｅｌａｓｔｒｏｌ） Ａ＝７２１１９Ｃ＋５２８９２ ０９９９４ １１７０～５８５０ ０８

２６　精密度试验
精密吸取各对照品储备液适量，按照“２２”项条

件连续进样６次进行分析，记录色谱图并依法测定

雷公藤甲素、雷公藤内酯酮、雷酚内酯、雷公藤次碱、

雷公藤内酯甲、雷公藤红素色谱峰面积，计算得 ＲＳＤ
分别为２３％、２７％、３０％、２７％、２５％、２１％，表
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明仪器精密度良好。

２７　稳定性试验
取Ｓ１号样品的供试品溶液，分别于制备后每隔

４ｈ按照“２２”项条件进样分析１次，共６次，记录色
谱图并依法测定各峰面积，结果表明雷公藤甲素、雷

公藤内酯酮、雷酚内酯、雷公藤次碱、雷公藤内酯甲、

雷公藤红素峰面积的 ＲＳＤ分别为 ２１％、２８％、
１７％、１１％、２０％、１８％，表明供试品溶液在２４ｈ
内稳定。

２８　重复性试验
按“２１２”项下方法制备６份 Ｓ１号样品的供试

品溶液，按“２２”项下色谱条件进样分析，记录色谱
图并依法测定各峰面积，并计算雷公藤甲素、雷公藤

内酯酮、雷酚内酯、雷公藤次碱、雷公藤内酯甲、雷公

藤红素的平均含量（ｎ＝６）分别为 １２６７、２０５３、
２８４０、２７０９、２６１、６０６ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ［９］分别为
１２％、１４％、２７％、１７％、１９％、１４％。表明方法
重复性良好。

２９　加样回收试验
精密称定６份 Ｓ１号样品粉末０２５ｇ。根据已

测知的含量，分别精密吸取对照品储备液雷公藤甲

素 ２８３μＬ、雷公藤内酯酮 ４４６μＬ、雷 酚 内 酯
５３８μＬ、雷公藤次碱５３３μＬ、雷公藤内酯甲５６μＬ、
雷公藤红素１３０μＬ，混合均匀后加入上述的样品粉
末中，按“２１２”项下方法制备供试溶液，按“２２”
项下色谱条件进样测定６个成分的量，每个溶液重
复进样测定６次，计算加样回收率及 ＲＳＤ［１０］，结果
见表３。

表３　加样回收试验及结果（ｎ＝６）

Ｔａｂ３　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ

成分　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　

样品含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／ｎｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／ｎｇ

测定总量

（ｍｅａｓｕｒｅｄ）／ｎｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

雷公藤甲素（ｔｒｉｐｔｏｌｉｄｅ） ３１６７５ ３１６９６ ６３７５ １０１２ ９９９ １５

３１６７５ ３１６９６ ６３９６ １０１９

３１６７５ ３１６９６ ６２８２ ９８３

３１６７５ ３１６９６ ６３１８ ９９４

３１６７５ ３１６９６ ６２８６ ９８４

３１６７５ ３１６９６ ６３３８ １０００

雷内酯酮（ｔｒｉｐｔｏｎｉｄｅ） ５１３２５ ５１２９ １０１９３ ９８７ ９９８ １４

５１３２５ ５１２９ １０３５１ １０１７

５１３２５ ５１２９ １０２５５ ９９９

５１３２５ ５１２９ １０３１７ １０１１

５１３２５ ５１２９ １０２５ ９９８

５１３２５ ５１２９ １０１５２ ９７９

雷酚内酯 ７１０ ７１０１６ １４１１２ ９８７ ９９８ １５

（ｔｒｉｐｔｏｐｈｅｎｏｌｉｄｅ） ７１０ ７１０１６ １４３８３ １０２６

７１０ ７１０１６ １４１３４ ９９１

７１０ ７１０１６ １４０９８ ９８５

７１０ ７１０１６ １４２４７ １００６

７１０ ７１０１６ １４１６９ ９９５

雷公藤次碱（ｗｉｌｆｏｒｉｎｅ） ６７７２５ ６７６９１ １３４３４ ９８４ ９９２ １３

６７７２５ ６７６９１ １３５１４ ９９６

６７７２５ ６７６９１ １３６３４ １０１４

６７７２５ ６７６９１ １３４０２ ９７９

６７７２５ ６７６９１ １３５１４ ９９６

６７７２５ ６７６９１ １３４３１ ９８４

雷公藤内酯甲 ６５２５ ６４９６ １２８９ ９７９ １０１０ ２９

（ｗｉｌｆｏｒｌｉｄｅ） ６５２５ ６４９６ １３２６ １０３７
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表３（续）

成分　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　

样品含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／ｎｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／ｎｇ

测定总量

（ｍｅａｓｕｒｅｄ）／ｎｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

６５２５ ６４９６ １２９８ ９９４

６５２５ ６４９６ １３０３ １００１

６５２５ ６４９６ １２９６ ９９１

６５２５ ６４９６ １３３８ １０５５

雷公藤红素（ｃｅｌａｓｔｒｏｌ） １５１５ １５２１ ３０６６ １０１９ １０３３ １２

１５１５ １５２１ ３０９８ １０４１

１５１５ １５２１ ３０８７ １０３４

１５１５ １５２１ ３１０８ １０４７

１５１５ １５２１ ３０６２ １０１７

１５１５ １５２１ ３０９７ １０４０

２１０　样品含量测定
取１０批不同产地样品，每批样品分别按照

“２１２”项方法平行制备 ３份供试品溶液，按照
“２２”项条件注入 ＵＰＬＣ色谱仪中进行分析，记录

色谱图并依法测定各峰面积，根据外标法计算样

品中雷公藤甲素、雷公藤内酯酮、雷酚内酯、雷公

藤次碱、雷公藤内酯甲、雷公藤红素含量，结果

见表４。

表４　雷公藤不同饮片含量测定结果（珔ｘ±ｓ，ｎ＝３）
Ｔａｂ４　ＣｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓａｍｐｌｅｓｏｆＴｒｉｐｔｅｒｙｇｉｉＲａｄｉｘ

样品编号

（ｓａｍｐｌｅＮｏ．）

含量（ｃｏｎｔｅｎｔ）／（μｇ·ｇ－１）

雷公藤甲素

（ｔｒｉｐｔｏｌｉｄｅ）

雷公藤内酯酮

（ｔｒｉｐｔｏｎｉｄｅ）

雷酚内酯

（ｔｒｉｐｔｏｐｈｅｎｏｌｉｄｅ）

雷公藤次碱

（ｗｉｌｆｏｒｉｎｅ）

雷公藤内酯甲

（ｗｉｌｆｏｒｌｉｄｅ）

雷公藤红素

（ｃｅｌａｓｔｒｏｌ）

Ｓ１ １２６７±２５ ２０５３±４３ ２８４０±５３ ２７０９±５２ ２６１±０４８ ６０６±１２

Ｓ２ １３０３±２６ １１２２±２２ ３０６７±６１ ２８３２±５４ ２８９±０５６ ８７６±１８

Ｓ３ １０５６±２１ １８５４±３７ １８９６±３６ ２３１２±４４ １８７±０３９ ５６３±１１

Ｓ４ １３２５±２７ ２２４７±４６ ２９３８±５６ ２６８９±５２ ３１２±０６３ ８３２±１７

Ｓ５ １２８４±２６ ２２１１±４４ ２７２４±５５ ２７５６±５４ １６８±０３６ ７３４±１５

Ｓ６ １０３２±２１ ２１２３±４１ １９２４±３７ ２１１２±４１ ２７３±０５５ ５２１±１０

Ｓ７ １４０２±２８ １１８６±２３ ２７６３±５４ ２７６５±５７ ２６８±０５４ ７８４±１６

Ｓ８ １３１６±２６ １２５８±２２ ２９８９±５３ ２７３７±５４ ２７０±０５１ ８２９±１７

Ｓ９ １２５７±２５ ２１３２±４３ ２８３６±５４ ２７９３±５６ ２８８±０５８ ８１６±１８

Ｓ１０ １３８９±２８ １９４４±３３ ２６９８±５４ ２６８７±５４ ２８４±０５７ ７９６±１７

３　讨论
３１　提取方法的选择

本试验过程中考察了回流提取法及超声提取法

对雷公藤中雷公藤甲素、雷公藤内酯酮、雷酚内酯、

雷公藤次碱、雷公藤内酯甲、雷公藤红素６个成分含
量测定的影响［１１］，结果发现回流提取法能够提高测

定结果，但是提取溶液比较浑浊，后期需要再离心分

离，严重影响了对样品中成分的精确定量分析，故本

试验采用超声提取法。

３２　提取溶剂的选择
本试验过程中曾经采用甲醇、乙醇、正丁醇、乙

酸乙酯、三氯甲烷对雷公藤中的６个成分提取率进
行比较，结果发现甲醇、乙醇、正丁醇提取成分含量

均较低，三氯甲烷对雷公藤次碱提取率较高，但是对

于其余成分提取率相对较低，因此综合考虑，本试验

采用乙酸乙酯作为提取溶剂。

３３　测定波长的选择
本试验中分别测定了雷公藤甲素、雷公藤内酯
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酮、雷酚内酯、雷公藤次碱、雷公藤内酯甲、雷公藤红

素的最大吸收波长，结果分别为２２０、２２３、２３０、２７０、
２１０、４３０ｎｍ，综合考虑各化合物最大吸收波长以及
样品中各成分含量差异性关系，最终选择２４０ｎｍ为
测定波长。

３４　流动相的选择
本试验分别考察了乙腈 －水、乙腈 －０１％磷酸

水溶液、乙腈－０３％磷酸水溶液、甲醇 －水、甲醇 －
０１％甲酸水溶液、甲醇 －０３％甲酸水溶液等多种
流动相体系梯度洗脱溶剂，结果表明乙腈 －０１％甲
酸水溶液及乙腈 －０３％甲酸水溶液梯度洗脱效果
均较好，色谱图基线稳定，６个成分均达到了完全分
离，但考虑到流动相强酸性对分离柱的影响，因此本

实验最终采用乙腈 －０１％甲酸水溶液作为梯度洗
脱溶剂。

３５　雷公藤饮片加工工艺选择
雷公藤全植物毒性较强，尤其在肝毒性方面最

为显著［１２］，并且毒性在植物不同部位分布具有差

异性［１３－１４］，依照中药传统临床使用要求，雷公藤主

要为根部入药，根据２０１８年至２０２２年安徽、江苏、
湖北、湖南等地方《中药材质量标准》及《中药饮片

炮制加工标准》，雷公藤饮片加工中需要把根部除

去皮质部后，再切制成厚片作为饮片使用。现代药

理分析已经证明［１５］，分别采用雷公藤根皮质部、全

根及根木质部水煎液对小鼠腹腔注射，全根水提取

物ＬＤ５０为１３ｇ·ｋｇ
－１（相当于２４６ｇ生药），雷公

藤根木质部水提取物 ＬＤ５０为１９ｇ·ｋｇ
－１（相当于

３７０ｇ生药），雷公藤根皮质部水提取物 ＬＤ５０为
０７ｇ·ｋｇ－１（相当于１２５ｇ生药），表明根皮质部
毒性较强，因此临床采用雷公藤木质部作为药用部

位，便于控制剂量，同时提高了临床使用的安全性，

本实验中分析的饮片均为除去根皮质部后的木质

部饮片。

４　结论
本试验建立了ＲＰ－ＵＰＬＣ－ＰＤＡ法测定雷公藤饮

片中６个成分含量，并对１０批不同产地样品进行含量
测定，结果表明不同厂家、不同产地饮片中成分含量具

有差异性，雷公藤甲素含量最高为１４０２μｇ·ｇ－１，最
低为 １０３２μｇ·ｇ－１；雷公藤内酯酮含量最高为
２２４７μｇ·ｇ－１，最低为１１２２μｇ·ｇ－１；雷酚内酯含
量最高为３０６７μｇ·ｇ－１，最低为 １８９６μｇ·ｇ－１；
雷公藤次碱含量最高为 ２８３２μｇ·ｇ－１，最低为

２１１２μｇ· ｇ－１；雷 公 藤 内 酯 甲 含 量 最 高 为
３１２μｇ·ｇ－１，最低为 １６８μｇ·ｇ－１；雷公藤红素
含量最高为８７６μｇ·ｇ－１，最低为５２１μｇ·ｇ－１。

本检测条件下测定成分稳定，各成分含量范围

波动较小，检测方法方便可行，准确可靠，可有效用

于雷公藤饮片中雷公藤甲素、雷公藤内酯酮、雷酚内

酯、雷公藤次碱、雷公藤内酯甲、雷公藤红素６个成
分的质量控制。
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