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应 用 高速逆流色谱技术从延胡索中

今 离制备延胡索 乙 素
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摘 要 利 用 高速逆流 色谱技术
,

一次进柱过程即可从延胡索粗提物 中分 离到活性成分延胡 索
乙素

。

两相溶剂 系统用石 油醚一 乙酸 乙 醋一 甲醉一水四元 系统
,

上相为 固定相
,

下相为流动相
,

转速为
,

流速为
。

通过 一 和 ’ 一 鉴定
,

基本确认了其化学结构
。

经 分析
,

纯

度达
。
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高 速 逆 流 色 谱 一 一

, 技术是近年来迅速发展 的新

型液液分离技术
。

与其它液相色谱分离方法相 比
,

它

不使用 固相载体作固定相
,

被分离的物质在互 不相

溶两相分配分离
,

避免了样 品在 固相载体 中的不可

逆吸附
、

损失和污染
。

由于其分离的快速性及被分

离物质回收的便捷性使得分离
、

纯化
、

制备可 同步完

成
,

越来越多用 于提取和制备天然产物的纯 品
,

这项

技术成为 世纪最有前景 的色谱技术之一 川
。

延胡索为婴粟科植物延胡索 理 以 少

的干燥块茎 中提取的有效成分
。

延胡索

主要成分为生物碱
,

其中属叔胺类者含量约
,

属季胺类者约
。

已分离得近 个生物碱
,

计有

延胡索 甲素 延胡索碱
, 一 、

延胡索乙 素

收稿 日期 一 一

修回 日期 一 一

一 四氢掌叶防己碱
, 一 、

延胡索

丙素 原阿片碱
,

叩
、

延胡索丁素 一 四氢黄连

碱
, 一 、

延胡索戊素 一 四氢黄连

碱
、

延胡索 己素 一 四氢古伦胺碱
, 一

等〔网
。

现代药理学研究表明
,

延胡索总

碱
,

延胡索甲素
、

乙素均有镇痛作用
,

以 乙素较强
。

除

镇痛作用外
,

延胡索 乙 素还具有较强较广泛 的生理

活性 有一 定 的镇静
、

安定作用
,

其左旋体为新型 的

中枢抑制剂
。

可抑制 胃液分泌 还可影 响 甲状腺功

能
,

使甲状腺重量增加
。

目前各种延胡索的分离分析方法 中以液相色谱

居多
,

如高效液相色谱
,

还有薄层扫描法
、

紫

外分光光度法等
。

但这些方法都无法大量分离出延胡

索中多种或一种活性成分
。

而传统的柱层析方法 由于

其不可避免的死吸附现象及耗时太长
,

使其难 以工业

化生产
。

我们首次采用
,

选择出合适的溶剂体

上海市科委基金项 目 中药饮片的标准化研究
,
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,

本刊编委
,

教授
,

从事中药现代化科技创新研究
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二
。
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系
,

从延胡索 中分离 出生物碱成分
,

且用此方法得到

延胡索乙素的纯品
,

为以后从 中草药中分离纯化和制

备生物碱等中极性化合物提供 了技术依据
。

一
、

实验部分

仪器与试剂
一 型高速逆流色谱仪 深圳同田生化有限

公司
, 一 泵

, 一 紫外检测器

上海安玛西亚有限公司 一 恒温循环器
。

石油 醚
,

乙 酸 乙 醋
,

甲醇均 为分析纯
,

水 为超纯

水
。

延胡索药材 由上海康桥饮片厂提供
。

延胡索粗提物的制备

将延胡索粉碎为粗粉
,

取 粗粉加人 乙 醇
,

回流提取
,

过滤
,

旋转蒸干
,

得棕黑色浸膏

备用
。

的分 离操作

用 与延胡索 乙 素标准 品对照
,

甲苯 一丙 酮

展开
,

碘熏显色
,

峰 与标准 品在相 同位置显

示 同一斑点
。

结构鉴定

核磁共振 对 分 离峰的结 构分

析
。

‘ , , 二 , ,

, , , , , , , ,

, , , , , , ,

, , , , , , , 。

以

上数据与延胡索乙素文献数据一致 ’ 。

质谱 一 对 分 离峰的结构分析
。

一 , ,

「一 ,

与延胡索乙 素的分子量吻合
。

对 分 离峰的纯度分析
。

两 相 溶 剂 系 统采 用 石 油 醚 一 乙 酸 乙

醋 一 甲醇一水
,

临用前分开上

下相
,

超声
。

以溶剂 系统 的上相 为

固 定 相
,

下 相 为 流 动 相
,

以

的流速将上相泵人管路
,

待 固

定相充满整个管路后
,

停泵
,

启动主机
,

把

转速 调 至
,

然 后 以

的流速泵人流动相
。

当流动相从出 口 处流

出
,

即上 下相平衡时
,

记 录 固定相被推 出

的体积
,

可得 固定相保 留值 口一司。

供试

品 溶解 于 流动相
,

浓度
,

进 样量 为
,

通 过 六 通 阀进 样
,

继

续 以 的流速泵人流动相
。

紫外

检测波长
,

根据紫外检测谱图
,

接

收各峰的组分
,

将各峰对应的收集液分别

浓缩
,

干燥
。

用 检测
。

八

从,

图

。 脚 名 史

二
气欢澎岁

幻 〔阅

延胡索 分离图

赵篮澎矍攀翠举琴耀驴

二
、

实验结果

分 离结果

延胡索粗 品 的 见 图
。

进样

后开始 出峰
,

内出 个峰
,

收集

各峰所对应得流出液
。

类匪

图

坦井日 吕 司是】自

组份 的 图

〔 绝二 朋汉 。肠舒似
。 七以访 更以云访耐 、 朋 ￡ 〕
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精密称量 号 峰 干燥物质
,

甲

醇完 全溶解
,

定容
,

过 滤
,

得 供试 品

溶液
。

按照 的色谱条件
,

进 供

试品溶液
,

见 图
。

相 同色谱条件
,

进 已知浓度 的

延胡索乙素标准品溶液
,

见 图
。

外标法测定 组 分 的含 量
,

纯度为
。

三
、

讨 论

应用 高速逆流色谱方法 从延胡索 中

分离提纯延胡索乙素未见文献报道
,

我们

首次引用此技术
,

一次进柱过程即可将分

离纯化和制备完成
,

得到有效成分延胡索

乙素
。

延胡索乙素一直用有机溶剂提取
,

然后 多级萃取 以及 酸碱水解法和柱层析

的梯度洗脱得到纯度较高的延胡索乙素
,

对于植物中微量有效成分来说
,

这些方法

成本较高
,

步骤繁琐
,

耗时长
。

而 一
法进样量可 以达到 数量级

,

甚至 数
量级

,

预处理方法简便
,

时 间短
,

回收率 蒯

高
,

在 中药分离提取领域前景 良好
。

如

何更有效地发挥 在 中药质量标准

制定方面的作用
,

有待深入研究
。

图 组分 的 一 图

图 组分 的 忧 图
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