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一 法 同 时侧定黄连中
田种原 小禁碱型生物碱 的含量

口袁久荣 魏英勤 衰 浩 徐 娟 容 蓉
山东中医药大学 济南

摘 要 目的 建立用 一 技术同时测定黄连中小栗碱
、

巴马亭
、

黄连碱及药根碱等 种原小梁碱

型生物碱含 的方法
。

方法 采用高效液相色语法
。

测定黄连药材中上述 种原小栗型生物碱的含童
。

结

果 种原小栗碱型生物碱的平均含童分别为 二 , 二 二 ,

二 二 , 二 二 。

结论 该方法可用于同时测定黄连中 种原小梁碱

型生物碱的含量
,

且简便
、

准确
、

可靠
、

快速
,

并具重现性
。

关健词 黄连 一 生物碱

黄连为毛莫科植物黄连 叩

味连 的干燥根茎
,

具有清热燥湿
,

泻火解毒之功效
,

主治心中烦而心下痞者
,

兼治腹痛
、

呕吐
、

下利
、

脉促
、

血症
。

可用于治疗湿热痞满
、

呕吐吞酸
、

泻痢
、

黄疽
、

高

热神昏
、

心火亢盛
、

心烦不寐
、

血热吐妞
、

目赤
、

牙痛
、

消

渴
、

痈肿疗疮等
。

因其主要含有小聚碱
、

巴马亭
、

黄连碱

及药根碱等 种原小聚碱型生物碱
,

因此这些生物碱含

量的测定对于黄连药材及其制剂的质量控制具有重要

意义
。

黄连及其制剂中生物碱的分析的研究 已有报

道 〔
’一 ’〕,

本文选用十二烷基硫酸钠作为离子对试剂以增

加生物碱在 柱上的保留
,

以乙睛 一 水
,

每

含磷酸二氢钾
,

十二烷基硫酸钠 为流动相分

离分析了黄连药材中的原小聚碱型生物碱
。

一
、

仪器与试药

收稿 日期 刁
一

修回 日期 刁 一

仪 型泵
,

型控制器
,

可

变波长紫外检测器 美国 公司

积分仪 美国惠普公司 高效液相色谱仪
一 泵

, 一 紫外检测器 日本

色谱工作站 浙江大学智能信息工程研究所
。

黄连

味连刃叩 购 自山东建联 中药店
,

经姚庭芝主任药师鉴定 盐酸小粟碱
、

盐酸 巴马亭
、

盐酸

药根碱 均购 自中国药品生

山 东省 自然科学塞金项 目 中药全息指纹图语智能质童控制方法学研究
,

负责人 衰久荣
。

联系人 衰久荣
,

教授
,

博士生导师 研究方向 中药复方物质基拙与质全控制方法学研究
,

一之场 么叹〕
, 一

州 肠
。

〔叭 必 如 ,衍 必 比 〕
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物制品鉴定所 硫酸黄连碱 由周洪

雷博士提供 纯度
。

试剂 乙腊为色谱纯
,

其它

试剂均为分析纯
。

二
、

方法与结果

色语条件

色谱 柱 为
,

柱
,

卜 流动相为乙睛 一 水
,

每 含磷酸二氢

钾
,

十二烷 基硫 酸 钠 流速 为
·

一 ’

检测波长为 进样量为 卜 。

对照品溶液的制备

精密称取盐酸小聚碱对照品
、

盐酸巴马亭

对照品
、

硫酸黄连碱对照品 及盐酸药根

碱对照品
,

分别以浓盐酸 一 甲醇
,

定容于 容量瓶中
,

作为对照品溶液
。

供试品溶液的制备

取黄连药材分别粉碎至过 目筛
,

称取约
,

精密称定
,

置于 容量瓶 中
,

加浓盐酸 一 甲醇
,

八 约
,

℃ 水 浴
,

超 声 振 荡
,

静置过夜
,

浓盐酸 一 甲醇
,

定容至刻

度
,

混匀
, 卜 滤膜过滤

,

即得
。

按上述色谱条件

测定
。

其色谱图见图
。

以盐酸小梁碱
、

盐酸巴马亭
、

硫酸黄连碱及盐酸药根碱 种生物碱的对照品确定色

谱峰的归属
,

外标一点法定量
。

标准曲线及线性范围

依次分别准确量取盐酸小粟碱对照品溶液
,

, , , 林 盐酸巴马亭对照品溶液
, ,

, , 卜 硫酸黄连碱对照品溶液
, , , ,

卜 及盐酸药根碱对照品溶液
, , , , 卜 以盐酸

一 甲醇 定容于 容量瓶中
。

摇匀
,

精密吸

取上述各溶液 林 ,

按上述色谱条件分别测定
,

以进

样浓度为横坐标
,

次测得的峰面积均值为纵坐

标
,

峰面积对相应进样浓度进行线性回归计算
,

得

盐酸小聚碱
、

盐酸巴马亭
、

硫酸黄连碱及盐酸药根碱的

回归方程分别为
二 , 二

欲
混合对照组

竹““”月日日日日日日川日

一
一

‘ ‘爪 , 七 口 , 侧尸 、
目 ‘ ‘卜‘ 曰甲 一翻帅 明邵一

一
内甲 曰 , ,

洲 曰

口

黄连药材样品

药根城 黄连城 巴

马辛 小果城

圈 一 色讲圈

二 一 ,

二 , 二

二 , 二

其结果 分别 表 明在 一 · 一 ’、

一
· 一 、 一 ·

一 ’

及 一 · 一 ’范围内进样浓度与

峰面积呈良好的线性关系
。

肠 沁 召少 如 动 动 二 〕
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精密度试脸

取
·

一 的盐酸小粟碱对照品溶液
,

依法

进样测定 次考察仪器精密度
,

结果表明
,

盐酸小粟碱

峰面积的 为
。

德定性及重现性试脸

小粱碱
、

巴马亭
、

黄连碱及药根碱等原小聚碱型生物

碱的分子结构相似
,

化学性质亦相似
,

故选择小粟碱考察

方法学稳定性和重现性
。

取供试品溶液分别于
、 、 、 、

、

进样
,

按上述色谱条件测定盐酸小粟碱含量
,

结果

表明
,

峰面积在 内基本稳定
,

为
。

同一供

试品溶液小粟碱峰面积 为 二 。

回收率试脸

分别取 份已测知这 种生物碱含量的黄连药材各

约
,

精密称定
,

分别精密加人对照品溶液 含盐酸小

架碱
,

盐酸巴马亭
,

硫酸黄连碱
,

盐酸

药根碱
,

按供试液制备和含量测定方法操作
,

结

果该法测定黄连药材中的小粟碱
、

巴马亭
、

黄连碱
、

药根

碱
,

回收率分别为 为 二 、

为
、

为
二 、

为
。

见表
。

样品的含童测定

按上述供试品溶液的制备方法和测定条件
,

测定

了 批
。

黄 连药材样 品 中盐 酸小 粟碱 的含 量 为
二 二 ,

盐酸巴马亭的含量为
二 二 ,

硫酸黄连碱的含量为
,

盐酸药根碱的含量为
二 。

见表
。

三
、

讨 论

检浏波长的选择

紫外光谱表明
,

盐酸小聚碱
、

盐酸巴马亭
、

硫酸黄

连碱和盐酸药根碱的吸收曲线形状相似
,

这 种生物

碱在 附近都有最大吸收
,

因此选择 为检

测波长
。

衰 黄连药材侧定的回收率试脸结 《 二

样品 中 加入对照 浏 出对照

组分 含童 品的 品的
回收率

平均回

收率

盐故小梁城

⋯⋯⋯⋯
,‘飞︺‘,且,‘咤曰,一一内人,‘︵“︸气︹价川以

咤︺气甘呢︺﹃勺︸
︸了

⋯
︸

盐故巴马辛

硫酸黄连城

,

盐故药根城

衰 黄连药材的含 侧定结果

样品
盆故小 果城 盆政 巴马辛 硫改黄连城 盆故药根城

含时 含时 含时 含时
﹃凡药材

药材

药材

平均位

论 、 如 必 衍 交 〕
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流动相的选择

黄连中原小聚碱型生物碱属于季按盐
,

不易在

柱上保留
。

采用硅胶柱分离分析黄连及其制剂中原小

聚碱型生物碱
’一 ’ ,

易造成不可逆吸附
。

曾向流动相中

加人三乙胺抑制原小聚碱型生物碱色谱峰拖尾
,

分离效

果也不理想
。

故选用乙睛 一 水溶液
,

每 含磷

酸二氢钾
,

十二烷基硫酸钠 作为流动相
。

柱温的影响

℃以上测定效果较好
,

柱温太低
,

流动相易析出

絮状物
。
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