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摘要：【目的】建立从棒柄花（Ｃｌｅｉｄｉｏｎ ｂｒｅｖｉｐｅｔｉｏｌａｔｕｍ Ｐａｘｅｔ Ｈｏｆｆｍ）中制备棒柄花苷 Ａ（ＰＰＧＡ）对照品的方法。

【方法】利用硅胶柱层析、重结晶和反相制备高效液相色谱对棒柄花的乙醇提取物进行分离纯化，以 ＨＰＬＣ 对棒

柄花苷 Ａ进行纯度检查和含量测定，并通过 ＵＶ，ＩＲ，ＭＳ，１ ＨＮＭＲ等对其进行结构确证。【结果】从棒柄花叶中

分离、纯化出棒柄花苷 Ａ对照品，质量分数Ｗ ＞９８．０％。【结论】所建立的制备方法简单，制备出的棒柄花苷 Ａ
对照品符合中药化学对照品的相关要求，可作为棒柄花药材和含棒柄花成药质量控制，以及中药药效物质基础

用的化学对照品。
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  【研究意义】安全和有效是评价药物的关键，如何
保证药物的安全有效是中药现代化必须解决的首要

问题。中药化学对照品是药品标准中用于鉴别、检
测、含量测定等标准物质，是确定中药的真伪优劣的
对照，是控制药品质量必不可少的工具。然而，现有
的中药化学对照品品种和数量远远不能满足众多中

药品种的质量控制需求，品质规格有待提高和完善。
可见高纯度的中药化学对照品的制备研究显得尤为

４６２ Ｇｕａｎｇｘｉ Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｖｏｌ.２１ Ｎｏ.３，Ｊｕｎｅ ２０１４



重要。棒柄花系以大戟科棒柄花属植物棒柄花
（Ｃｌｅｉｄｉｏｎ ｂｒｅｖｉｐｅｔｉｏｌａｔｕｍ Ｐａｘｅｔ Ｈｏｆｆｍ．）叶，别名
大树三台，分布于广东、广西、贵州、云南，有消炎解
表、利湿解毒、通便的功能，常用于治疗感冒、急慢性
肝炎、疟疾、膀胱炎［１～２］。棒柄花苷 Ａ（ＰＰＧＡ）是棒
柄花的主要有效成分，可作为棒柄花药材及其制剂的
主要质量控制指标性成分，因此对其制备进行研究具
有重要意义。【前人研究进展】棒柄花药材收载于广
西壮族自治区壮药质量标准第一卷［３］，棒柄花的化学
成分已有很多文献报道［４～９］。目前，对于棒柄花苷 Ａ
的研究多是分离、含量测定等方面的研究。【本研究
切入点】目前未见有报道棒柄花苷 Ａ 对照品的研究，
且棒柄花药材和含棒柄花的复方药物均缺乏有效的

特征成分定量的质量控制手段。【拟解决的关键问
题】通过对棒柄花苷 Ａ对照品的制备进行研究，可为
作为棒柄花药材和含棒柄花成药的质量控制研究提

供化学对照品来源。

１ 材料与方法

１．１ 材料

  日本岛津 ＵＶ-２５５０ 型紫外光谱仪；德国 Ｂｒｕｋｅｒ
ＴＥＮＳＯＲ ２７ＦＴ ＩＲ 红外光谱仪；ＵＣ３２５０ 制备型高
效液相（威玛龙色谱科技仪器有限公司）；德国

ＢＲＵＫＥＲ ＡＶＡＮＣＥ ６００ 核磁共振波谱仪；美国

Ｔｈｅｒｍｏ ｆｉｓｈｅｒ ＬＴＱ Ｏｒｂｉｔｒａｐ Ｖｅｌｏｓ 质谱仪；美国

Ｗａｔｅｒｓ １５２５、Ｗａｔｅｒｓ ２９９８ 检测器液相色谱仪。２００
～３００ 目柱层析硅胶（青岛海洋化工公司），氘代甲
醇，内标 ＴＭＳ；甲醇、乙腈为色谱纯；水为重蒸馏水；
其它溶媒为分析纯。棒柄花药材经广西中医药研究
院赖茂祥研究员鉴定为大戟科棒柄花属植物棒柄花

（Ｃｌｅｉｄｉｏｎ ｂｒｅｖｉｐｅｔｉｏｌａｔｕｍ Ｐａｘｅｔ Ｈｏｆｆｍ．）。

１．２ 方法

１．２．１ 粗品的提取分离

  取大戟科植物棒柄花的叶子 ５ ｋｇ，粉碎成 １００ 目
以下，体积分数 ５０％的乙醇提取 ３ 次，滤过，合并滤
液，回收乙醇，得乙醇提取物，经硅胶柱层析，用氯仿-
甲醇体积比（１００∶０～９５∶５）梯度洗脱，收集氯仿-甲
醇体积比（９５∶５）洗脱部分，用 ＴＣＬ 检测，收集含有
棒柄花苷 Ａ的流分，合并，浓缩，得到棒柄花苷 Ａ 粗
结晶。

１．２．２ 对照品的制备

  将粗结晶用制备型 ＲＰ-ＨＰＬＣ 进行制备（色谱
柱—Ｃ-１８ 柱；流动相（体积比）—乙腈∶水＝２２∶７８；
检测波长－２５５ ｎｍ；流速－５ ｍＬ／ｍｉｎ），收集棒柄花
苷 Ａ组分，并对所收集的每一份洗脱液利用 ＨＰＬＣ

检测（色谱柱－Ｃ-１８ 柱；流动相（体积比）—乙腈∶体
积分数 ０．２％磷酸溶液＝２８∶ ７２；检测波长－２５５
ｎｍ；流速－１ ｍＬ／ｍｉｎ）合并保留时间相同而且纯度
在 ９８％以上的棒柄花苷 Ａ，减压浓缩，得到纯度大于

９８％以上的棒柄花苷 Ａ白色粉末。

２ 结果与分析

２．１ 对照品的结构确证

  制备得到的对照品为白色粉末，溶于甲醇、乙醇、
丙酮，ｍｐ １９０～１９２ ℃。ＵＶ（ＥｔＯＨ）λ ｍａｘ ：２５５ ｎｍ。

ＩＲ（ＫＢｒ）vｍａｘ：３３９７ ｃｍ－１，１６０７ ｃｍ－１，１５１０ ｃｍ－１，

１２３５ ｃｍ－１。ＭＳ（ＥＩ）ｍ／ｚ ：２９６。１ ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯ-
ｄ６，６００ＭＨｚ，ＴＭＳ）δｐｐｍ：７．２８（２Ｈ，Ｊ ＝８．４ Ｈｚ，Ｈ
－２，Ｈ－６），６．９４（２Ｈ，ｄ，Ｊ ＝８．４ Ｈｚ，Ｈ－３，Ｈ－５），

６．３５（１Ｈ，ｄ，Ｊ ＝１６．０ Ｈｚ，Ｈ－７），６．１４（１Ｈ，ｄｑ，Ｊ
＝１６．０，６．６ Ｈｚ，Ｈ－８），５．３２（１Ｈ，ｄ，Ｊ ＝４．８ Ｈｚ，Ｈ
－１′），３．６９～ ３．１４（５Ｈ，ｍ，Ｈ－２′－６′），１．８１（３Ｈ，

ｄｄ，Ｊ ＝ ６．６，１．２，Ｈ－ ９）。１３ Ｃ ＮＭＲ（ＤＭＳＯ-ｄ６，

１５０ＭＨｚ，ＴＭＳ）δｐｐｍ：１３１．２（Ｃ－１），１２６．８（Ｃ－２，

Ｃ－６），１１６．２（Ｃ－３，Ｃ－５），１５６．５（Ｃ－４），１３０．３（Ｃ
－７），１２３．６（Ｃ－８），１８．３（Ｃ－９），１００．５（Ｃ－１′），７３．
３（Ｃ－２′），７７．１（Ｃ－３′），６９．８（Ｃ－４′），７６.７（Ｃ－５′），

６０．８（Ｃ－６′）。以上数据与棒柄花苷 Ａ 的文献［７］报
道一致，因此确证该化合物为棒柄花苷 Ａ。结构见图

１。

图 １ 棒柄花苷 Ａ的结构式

Ｆｉｇ．１ Ｔｈｅ Ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ＰＰＧＡ

２．２ 对照品的纯度检查

２．２．１ 薄层色谱法检查

  取制备得到的对照品棒柄花苷 Ａ 适量，用甲醇
制 １ ｍｇ／ｍＬ的溶液，在同一硅胶 Ｇ 板上，按不同的
点样量梯度点样，点样量分别为 ２０μｇ，４０μｇ，６０μｇ，

８０μｇ，１００μｇ。用 ３ 个不同系统的展开剂：系统（１）醋
酸乙酯-乙醇（体积比 ９∶１）；系统（２）石油醚-乙酸乙
酯-甲醇（体积比 ３∶６∶１）；系统（３）氯仿-甲醇（体积
比 ８∶２）；置展开缸分别展开，展距：１５ ｃｍ。定位：喷
以质量分数 １０％乙醇磷钼酸溶液，晾干，在 １０５℃烘
至斑点显色清晰，置白光下检视；结果在薄层色谱中，
可见单一的荧光斑点（图 ２），３ 种展开剂系统，５ 个不
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同浓度的梯度点样，均为单一斑点，未见杂质斑点。

图 ２ 棒柄花苷 Ａ薄层色谱
Ｆｉｇ．２ Ｔｈｅ ｔｈｉｎ-ｌａｙｅｒ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｏｆ ＰＰＧＡ

（ａ）系统 １，（ｂ）系统 ２，（ｃ）系统 ３
（ａ）Ｓｙｓｔｅｍ ｏｎｅ，（ｂ）Ｓｙｓｔｅｍ ｔｗｏ，（ｃ）Ｓｙｓｔｅｍ ｔｈｒｅｅ

２．２．２ 高效液相色谱法纯度检查

  精密称取于 １０５ ℃干燥至恒重的对照品适量，加
流动相制成每 １ ｍＬ含 １ ｍｇ的溶液，色谱条件：Ｅｃｏ-
ｓｉｌ ＯＤＳ－３ Ｃ１８色谱柱（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，１０μｍ），
流动相为乙腈∶体积分数 ０．２％磷酸溶液（２８∶７２）；
检测波长为 ２５５ ｎｍ；进样量为 １０μＬ；流速为 １ ｍＬ／

ｍｉｎ，柱温为室温。在该色谱条件下，对照品棒柄花
苷 Ａ的 ＨＰＬＣ图见图 ３，用二级管阵列检测器 ＤＡＤ
进行峰纯度检查为为单一纯物质峰，５ 点紫外光谱图
完全重合（图 ４），用面积归一化法计算棒柄花苷 Ａ含
量为 ９９．０３％。改变流动相和波长，甲醇∶体积分数

０．２％磷酸溶液（４８∶５２），２５５ ｎｍ 为检测波长和乙腈

－体积分数 ０．２％磷酸溶液（２８∶７２），２１０ ｎｍ 为检
测波长分别检测，结果对照品为一个主峰，改变流动
相分析未见有异常峰。

图 ３ 棒柄花苷 Ａ的 ＨＰＬＣ
Ｆｉｇ．３ Ｔｈｅ ＨＰＬＣ ｏｆ ＰＰＧＡ

图 ４ 棒柄花苷 Ａ ５ 点紫外光谱
Ｆｉｇ．４ Ｔｈｅ ｆｉｖｅ ｐｏｉｎｔｓ ｏｆ ＰＰＧＡ ｉｎ ＵＶ

３ 结论

  棒柄花苷 Ａ 为棒柄花的特征和有效成分，适合

作为中药化学对照品。本实验提取、分离、纯化得到
的棒柄花苷 Ａ，符合中药化学对照品的相关要求，可
作为棒柄花药材和含棒柄花成药质量控制，以及中药
药效物质基础研究用的化学对照品。
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