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黄松林

摘 要 用高效液相色谱 H (PL C )及高效毛细管电泳 H (PE C )对黄柏的根皮
、

茎皮
、

枝皮中小粟碱

的含量进行了比较研究
。

结果表明
,

根皮高于茎皮
,

枝皮含量最低
。

此外
,

对两种分析方法进行了比

较
,

毛细管电泳法具有样品用量少
、

分析时间短
、

灵敏度高
、

无有机废液的污染等优点
,

是一种值得

推广的分离技术
。

关锥词 黄柏 小粱碱 高效液相色谱 毛细管电泳
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的干燥树皮
。

树皮中含有多种生物碱
,

其中以小璧碱为主要药效成分
〔̀ , 。

我省湘西

种植了大量的黄柏
,

有待开发利用
,

但由于茎

皮的采收量一次不宜过多
,

而大量的枝皮却

未被利用
,

为了充分利用黄柏树资源
,

扩大药

用范围
,

我们对黄柏树根皮
、

茎皮
、

枝皮进行

了主要有效成分的含量测定
。

对于黄柏中小

粱碱含量测定的研究
,

目前仅见重量法
、

薄层

层析法
、

紫外吸收光度法
〔幻和高效液相色谱

法
〔3〕测定的报道

,

为了扩展分析手段
,

采用了

目前较先进的分析方法— 毛细管电泳法
,

并将高效液相法与毛细管电泳法进行 了 比

较
,

结 果表 明
:
H P C E 具有 H IP 尤 不可替代

的优点
。

1 高效液相
1

.

1 仪器
:

高效液相色谱 ( H P L C )仪为美国

惠普 1 0 5 0 系列 (包括四元梯度
,

脱气机和手

动进样器 )
,

配有 H P 可变波长紫外检测器及

化学工作站 ( C h e m s t a t i o n )
。

1
.

2 样品及试药
:

标准品
,

盐酸小璧碱 (购 自

中国药品生物制品检定所 ) ;
样品

,

黄柏干燥

的茎皮
、

根皮
、

枝皮 (由湘西凤凰县提供 ) ;
试

剂
,

色谱纯的甲醇
、

乙睛
、

分析纯的磷酸
。

1
·

3 色谱条件
:

色谱柱
:
N u e l e e o s il

一

C
l 。

( 2 5

c m x 4
.

6 m m 卜 7 0 国产分析柱 (购 自中国科

学院化物所 ) ;
柱温

:

27 ℃ ;
流动相 甲醇

一

乙腊
-

0
.

0 2 m o l / L 磷酸水溶液 ( 1 0
: 3 0 : 6 0 ) ;

流

速
: 1

.

0 m L /m in ;
检测波长

:

23 0 n m ;
检测器

:

可变波长紫外检测器
; 压力

:

n
·

4 x 1 06 P a ;
进

样量
: 2 0 拜L ;

灵敏度
: 0

.

2 A U F S
。

1
.

4 标准曲线制备
:

精密称取盐酸小巢碱标

准品 2
.

7 0 m g
,

以甲醇溶解
,

定容至 2 5 m L
,

将上述配制的浓标准溶液分别稀释 成 50
、

1 0
、

5
、

2
.

5
、

1
.

0
、

0
.

5
、

0
.

1 拌g /m L 标准系列
,

依次取 20 拌L 进样
,

以峰面积为纵坐标
,

浓度

为横坐标作标准曲线
。

结果得到一条线性良

好 的直线
,

回归方程 Y 一 63
.

4 5 8 64 X + 39
·

2 7 0 9 2
, r = 0

.

9 9 9 5 6
。

1
.

5 样 品测定
:

取干燥至恒重的黄柏茎皮
、

根皮
、

枝皮细粉 (过 40 目筛 )2 g
,

精密称定
,

分别置 25 m L 容量瓶中
,

加 15 m L 甲醇浸泡

3 h 后
,

采用超声波提取 30 m in
,

待冷至室温

用滤纸过滤
,

置 25 m L 容量瓶中
,

加 甲醇稀

释至刻度
,

作为供试品溶液
。

分别取供试品溶

液 20 拜L 进样
。

含量结果见表 1
。

表 1 黄柏不同部位中小粱碱的含 t
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公;

一

六筛脊引
1

.

6 精密度测定
:

取标准溶液 20 拜L 连续进
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彭艳梅 女
,

药新药的研究
。

医学院中药系
。

研究实 习员
,

主要从事制剂分析方面的工作
,

一直协助本单位的教授进行中
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样 5 次
,

求得变异 系数 R S D 一 1
.

35 写 (n ~

5 )
。

1
.

7 加样 回收率试验
:

精密称取 3份 已知含

量的根皮的粉末约 0
.

2 9
,

分别加入 5 m g 盐

酸小璧碱标准品置 1 00 m l
J

容量瓶 中
,

加约

5 0 m l
J

甲醉浸泡 3 h 后
,

采用超声波提取 30

m in
,

待冷却至室温后
,

定容至 10 0 m l
洲

做为

供试品溶液
,

再分别取供试品溶液 2 m L
,

用

甲醇定容至 10 m L
,

每份均进样 20 拌L
。

结果

回收率为 10 1
.

16 %
,

变异系数为 1
.

42 %
。

2 毛细管电泳

2
.

1 仪 器
:
H P 3 D 高 效 毛 细 管 电 泳 仪

( H P C E )仪为美国惠普 H P 3D 系列 (包括 自

动进样器 )
,

配有二极管阵检列测器及化学工

作站
。

2
.

2 样品及试药
:

标准品
,

盐酸小聚碱 (购 自

中国药品生物制品检定所 ) ;
样品

,

黄柏干燥

的茎皮
、

根皮
、

枝皮 (由湘西凤凰县提供 )
。

试

剂
,

磷酸 (分析纯 )
,

双重蒸馏水
。

2
.

3 电泳条件
:

毛细管
:

内径 50 拼m
,

总 长

6 4
.

5 。 m
,

有效长度 5 6 。 m ;
温度

: 2 5 C ;
电压

:

2 5 k V ;
检测器

:

二极管阵列检测器
; 检测波

长
: 2 3 0 n m ;

缓冲液
:

50 m m ol / L 磷酸 缓 冲

液
,

p H 一 7 ;
进样

: 0
.

0 ] 8 5 火 I O
6P a 。

2
.

4 标准曲线制备
:

精密称取盐酸小璧碱标

准品 .2 5 m g
,

用双重蒸馏水溶解
,

定容至 2 5

m L
,

分别取 1
.

5
、

3
.

0
、

4
.

5
、

6
.

0
、

7
.

5 m I
J

置 10

m L 容量瓶 中
,

并稀释至刻度
,

得到 5 个标准

系列
,

它 们的浓 度依 次为 ] 5
、

3 ()
、

4 5
、

6 0
、

7 5

产g /m l
却 ,

分别用 0
.

45 拼m 的超滤膜过滤
,

滤

液置 自动进 样器的瓶 内
,

在 0
.

01 85 x 10
“
P a

的条件
一

下进样
,

以峰面积为纵坐标
,

浓度为横

坐标
.

得到一条线性良好的标准曲线
,

回归方

程
; Y 一 0

.

3 6 0 2 0 9 X 斗
一

0
.

8 1 2 2 0
, ,
一 0

.

9 9 9 1 8
。

2
.

5 样品测定
:

分别取 H PI 一 实验中的供

试品溶液 5 m l
, ,

至蒸发皿 中
,

水浴 (8 o℃ ) 蒸

干 甲醇
,

残渣用双重蒸馏水溶解置 50 m I
J

容

量瓶中
,

并稀释至刻度
,

做为根
、

茎
、

枝供试品

的稀释液
。

分别取根和茎的稀释液 4 m L 分

别定容至 25 m l
, ,

取枝皮的稀释液 s m l
,

定

.

6 0 0
.

容至 10 m L
,

做为根
、

茎
、

枝的供试品溶液
。

分

别取 供试液 用 0
.

45 拼m 的超滤膜过滤
,

在

。
.

0 1 8 5 火 1护 P a
的条件下依次进样

。

结果见

表 2
。

表 2 黄柏不同部位小果碱的含 t ( g % )

样样品重 ( g ) 2
.

x 3 9 5 2
.

2 00 7 2
.

0 5 3 777

小小架核的含量 (肠 ) 3
·

2 5 3
·

5 3 0
·

8 777

2
.

6 精密度 测定
:

取标准溶液连续进样 5

次
,

求得变异系数 R S D = 1
.

1 2%
,

( n 一 5 )
。

2
.

7 加样回收率
:

分别取高效液相加样 回收

率试验中的供试品溶液 1 m I
J ,

置水浴 (8 0℃ )

蒸干
,

用双重蒸馏水完全溶解并稀释至 10

m L
,

取少量样品溶液用 0
.

45 拜m 的超滤膜过

滤
,

在 .0 0 18 5 X I护 P a
的条件下进样

。

结果平

均 回收率为 1 0 3
,

0 2%
,

R S D ~ 2
.

5 4% ( n ~

3 )
。

3 讨论

3
.

1 采用 了两种 方法一 高效液相色谱法

( H P夏C )和毛细管电泳法 ( H P C E ) 测定黄柏

不同部位的小聚碱的含量
,

结果表明
,

毛细管

电泳法具有分析速度快 (在 H P E C 中小巢碱

的迁移时间为 理
.

o m in 左右
,

在 H P L C 中保

留时间为 7 m in 左右 )
。

进样量少 ( 在 H P L C

中进样量 为 20 拜L
,

在 H P C E 中进样量为 25

川
,

)
,

分离度高 ( H P C E 中主要 以其效率而不

是选择性促进分离
,

这同主要靠选择性促进

分离的 H IP
J

C 形成了对 比
,

溶质微小的淌度

差异往往足以实现完全分离 )
,

且无有机废液

的污染 ( H IP 尤 仅在磷酸缓冲液中即可实现

分离
,

而 H P L C 必须 以 甲醇
、

乙睛为 流 动

相 )
,

另外
,

H P C E 的方法开发简便
,

仪器 自动

化程度高
,

在小巢碱的定量分析方面
,

毛细管

电泳法较其它方法更具优越性
。

H P C E 还不

完全成熟
,

理论的发展和分离的应用尚不完

盖

3
.

2 从本实验的分析结果可以看出
,

黄柏的

部位不同
,

小璧碱的含量不同
,

其中根皮含量

最高
,

枝皮最低
。

我们认 为
,

黄柏根皮可以和

茎皮一起入药
,

供临床应用
,

用量可酌情减



少
。

另外
,

枝皮含量虽然较低
,

但枝的数量大
,

采收不影响树的生长
,

不会损害药源
,

可做为

提取小巢碱的资源加以作用
。
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雷公藤叶制剂工艺及质量标准研究

南京军区南京总医院 ( 2 1 0 0 0 2) 李汉保
来

王玉玺

摘 要 报道雷公藤叶制剂的制备工艺及质量标准的研究
,

为合理地开发雷公藤资源提供了依

据
。

关键词 雷公藤叶 制备工艺 质量控制

雷公藤叶是雷公藤的营养器官
,

由于其

毒性大
,

没有药用
。

随着雷公藤根广泛开发利

用
,

许多地方资源已经枯竭
,

人们将研究的重

点由地下转入地上
。

我们的研究证明
,

雷公藤

叶的毒性大小和它所含的既是毒性成分又是

有效成分的多少成正 比
,

这些成分在叶的含

量比根高 3 倍以上 lj[
,

提示 了它作为新资源

的价值
。

因此
,

采取合理的工艺
,

建立切实可

行的质控方法
,

使其化毒为益
,

变废为宝就成

了我们研究的重点
。

1 仪器与试药

75 1 分光光 度计 (上 海分析仪 器 厂 )
,

U V / V I S 分光 光度计 ( U S A / H P 8 5 4 2 A ) ;
雷

公 藤 叶 经 基 源 鉴 定 为 卫 矛 科 雷 公 藤

了
, r滋P t e即 g i u m w i

olf dr i H o o k
.

f
.

的 干 燥 叶

( 浙江永康 ) ;
雷公藤叶提取物及制剂由本院

中药制剂室制备
;
雷公藤内酷醇 (t ir p t ol id e )

,

自行制备经光谱鉴定
,

纯度大于 98 % ;日
一

环糊

精 (各C D
,

广东郁南味精厂 ) ;
其余试剂均 为

分析纯
。

2 雷公藤叶制剂的制备工艺

2
.

1 制备工艺
:

将雷公藤叶采用水提
,

氯仿

循环萃取的方法制备提取物
,

再将其用 卜C D

包合而制成包合物
。

2
.

2 叶提取物制备工艺的确定
:

大量研究报

道雷公藤根中有效成分即可用水提
,

也可用

醇及氯仿等有机溶剂提取
。

雷公藤叶和根不

同
,

它含有大量的蜡质
、

叶绿素
,

采用单纯的

某一种溶剂系统都会给后续步骤带来麻烦
,

经反复对比实验
,

选用了水提
、

氯仿循环萃取

的工艺
,

有效部位的收率较水提醇沉法
、

醇提

法有较大提高
。

2
.

3 件C D 包合工艺的确定
:

采用 L 。

(3
`
) 的

正交试验法进行研究
,

将雷公藤叶提取物制

成乙醇溶液 ( A )与件C D 的水溶液 ( B )在一定

温度 ( C )条件下混合
,

搅拌一定时间 ( D )
,

以

A B C D 4 个因素各分 3 个水平进行包合试验
,

制得包合物
,

经洗涤后减压干燥即得
,

测定总

内醋的含量
,

计算出包合率
。

结果证明搅拌时

间
、

温度对包合率影响较 小
,

而 A 和 B 的量

之 比影响较大
,

从而确定了包合物的最佳包

合工艺
。

这种包合物可作片剂
、

胶囊剂等剂型

的原料
。

3 质量标准的研究

.3 1 性状
:

淡黄色粉末
,

微带刺激性气味
,

极

微溶于冷水 ( 1
:

< 10 0 0 0 )
,

微溶于热水 ( 1
:

帝
A d d

r e 、 s :
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a o ,

N
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j i
n g G e n e r a l H i s p i t a l o

f N a n ji
n g M i li t a r y R
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N
a n j i n g

李汉保 男
, 19 6 2 年毕业 于南京药学院药剂学校

,

现任南京军区总医院药剂科副 主任药师
。

曾从事药学教学
、

中药制剂

多年
,

对雷公藤叶资源开发利用及制剂质量控制等方面做了大量的研究工作
。

《中草药》 1 9 9 7 年第 2 8 卷第 1 0 期 6 0 1


