
时间 以 ~)

流动相
:

甲醇
一
乙猜

一

水 ( 25
:

5 3
: 4 0)

,

图 A ~ C 分别 为样 品经液 /液

萃取
、

C l s及 A 12 O 3 柱 固相 萃取后 的 H P L C
,

峰 1 为
: 。 e p h a lo m a n n in e ,

峰 2 为
: p a e li t a x e l

,

其停 留时间
:

3 2 m in ,

峰 3 为
: 7一 e p i t a x o l

图 1 云南红豆杉漫 . H P L C 分析

峰 1 为
: p a e li t a x e l

,

其停 留时 间
:

15 m i n

图 2 红豆 杉培养细 胞漫资叙化

铝萃取后 H P L C 图
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胶束电动毛细管电泳法测定柑橘属

药材中袖皮普和橙皮昔的含量

湖南省 中医药研究院 中药研究所 (长 沙 4 1 0 0 1 3) 杨 瑛
辛

王实强 彭源 贵

摘 要 建立 了一种测定芸香科柑橘属药材 中抽皮昔及橙皮昔含量 的新 方法
,

即以苯 甲酸钠为内

标物
,

采用胶束电动毛 细管电泳 法
,

可将上述药材 中抽皮昔
、

橙皮昔 和 内标物较好分离
。

加样 回收

率抽皮昔为 98
.

5 %
,

橙皮昔为 9 6
.

7 %
。

该方法简便
、

准 确
、

重现性好
,

可 作为抽皮昔 和橙皮昔 的含

量控制方法
。

关键词 胶束电动毛细管 电泳法 芸香科柑橘属 中药材 抽皮 昔 橙皮昔

芸香科柑橘属药用植物来源广泛
,

1 9 9 5 年版药典收载 的中药材主要有 6 种
,

即化橘

A d d r e s s :
Y a n g Y i n g ,

In s t i t u t e o f C h in e s e M a t e r i a M e d i e a ,

H u n a n A e a d e m y o f T r a d i t i o n a l C h in e s e M e d ie i n e a n d

M a t e r i a M e d i e a C h a

杨 瑛
,

1 9 8 6 年湖南中医学院中 业
,

学士学位
,

助理研究员
。

主要从事 中药新药 的制剂工艺和质量标准 的研究工
作

。

曾负责卫生部 四类新药
“
八珍 胶囊

”
的制剂学研究

,

三类新药
“
烧伤净软膏

”
的质量 标准研究等

。

参 与部
、

省级科研课题多
项

,

获得省厅级 中医药科技进步奖三项
。

在国家级及部省级 杂志上 发表论文多篇
。
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2
.

6 加样 回收试验
:
以袖皮昔和橙皮昔含量

较高的积壳为代表
,

测定加样回收率
。

精确称

取上述两种对照品适量
,

加人 已知含量 的积

壳药材 0
.

25 9 中
,

依上法操作
,

结果平均 回

收率
:

抽皮昔为 98
.

5 %
,

R S D % 一 2
.

1 4 ; 橙皮

昔为 9 6
.

7 %
,

R S D % = 3
.

6 8 ( n = 5 )
。

2
.

7 样品测定
:

取上述 6 种药材每份约 0
.

5

g
,

精密称定
,

按上述方法提取并测定 3 次
,

用

内标 峰面积法计算
,

各药材中袖皮昔和橙皮

昔的含量见表 1
。

表 1 各药材中抽皮昔和橙皮普的含 t (n 一 3)

袖皮昔(% ) 橙皮昔 (% )

朴荃
36669910一一.3.0..3055

*
咒
圣
蛇05卜一.0一..61tGI 月

5 g ar 月
di s ( L

.

) Os be e k

C
·

舰 e
di c a L

.

v a r
.

s a r c o die t y li s Sw i n g le

C
.

er t ic u l a at lB a ne o

C
.

柑 t i c u
l a t a Bl a ne o

C
.

a u ar ” t艺u祝 L
.

(〕
.

a u ar n t iu m L
.

手皮皮壳实佛陈青权权

红
、

佛手
、

陈皮
、

青皮
、

积实
、

积壳
。

该属植物主

要含挥发油及黄酮类 成分
,

尤以袖皮昔和橙

皮昔为其代表成分
。

上述两种成分有多种分

析方法 〔`一 6〕 。

我们采用胶束电动毛细管电泳

法同时测定芸香科柑橘属药材中袖皮昔和橙

皮昔的含量
,

取得 了较满意的结果
。

1 仪器与试药

H R 3 D 高效毛细管电脉仪 ( 惠普公司 )
,

袖皮昔和橙皮昔购 自中国药品生物制品检定

所
,

6 种药材购 自本 院中药房
,

所用化学试剂

均为分析纯
。

2 方法与结果

2
.

1 电泳条件
:

石英毛细管
,

直径 50 拜m
,

长

度 6 4
.

5 c m
,

有 效长度 5 6 c m ; 缓 冲液 p H =

9
.

0
,

0
.

0 2 m o l / L 的硼 砂
,

0
.

0 5 m o l / L 十二

烷 基 硫 酸 钠 ( S D S )
,

10 %的 乙 睛
,

电压 20

k V ;温度 25 ℃ ; 检测波长 入一 21 3 n m ; 进样量

为 1 0 k P a
.

S 。

在上述条件下
,

各药材 中袖皮

昔
、

橙皮 昔及 内标 物 迁移 时间 分别 为 6
.

5
、

6
.

8 和 1 0
.

4 m 血
。

各成分分离较好
,

见图 1
。

2
.

2 对照品溶液的配制
:

精称取袖皮昔和橙

皮昔适量
,

用 5 0 % 甲醇溶解
,

滴加氨水调 p H

值 8一 9
,

分别制成 2 00 m g / L 和 92 m g / L 的

溶液
。

2
.

3 内标溶液 的配制
:

精密称取苯 甲酸钠
,

加水溶解成 2 0 0 m g / L 的溶液
,

备用
。

2
.

4 样 品溶液 的配制
:

化橘红
、

佛手剪成极

细条
,

陈皮
、

青皮
、

积实
、

积壳等粉粹成细粉
,

过 筛
,

分 别称 约 0
.

5 9
,

置 于 50 m L 容 量瓶

内
,

加 5 0 % 甲醇超声提取 30 m in
,

放冷 至室

温
,

补充 损失 的溶 剂
,

用 0
.

45 拌m 微孔滤 膜

过滤
,

即得
。

2
.

5 标 准 曲线 与线性 关系
:

分 别吸取袖 皮

昔
、

橙皮昔
、

苯 甲酸钠不同浓度的混合液
,

进

样
,

以袖皮昔
、

橙皮昔的浓度为横坐标
,

峰面

积为纵坐标
,

绘制标准曲线
。

袖皮昔在 20 0一

1 0 0 0 拌g
、

橙皮昔 1 0 0一 6 0 0 拜g / m L 范围内线
J

性 关 系 良 好
,

回 归 方 程
:

袖 皮 昔 为 Y 一

0
.

1 8 5 X 一 0
.

8 2 4
, r = 0

.

9 9 9 5 ; 橙皮 昔为 Y =

0
.

1 O6 X 一 0
.

9 9 4
, r = 0

.

9 9 5
。

·

1 8 2
·

;

在上述对照品浓度范围内几乎测不出
。

3 讨论

3
.

1 芸香科柑 橘属药 材来源广 泛
,

不 同产

地
,

药材名称不一
,

本文仅对 95 版药典内所

载 6 个品种作一 次含量测定方法的探讨
,

未

进一步分析各 品种与产地间的含量差异
。

3
.

2 9 5 版药典所载陈皮 中橙皮昔的含量测

定方法为分 光光度法
,

操作较为繁冗
,

化橘红

中袖皮昔含量测定采用 H P L C 法
,

理论塔板

数要求不低 于 1 0 00
,

相 比之下
,

本法前处理

简单
,

分析速度快
,

样品需要量很小
,

使用很简

单 的缓冲液作为载体
,

几乎不产生废液
,

分析

耗 费低
,

柱效高
,

理论塔板数均达到 1 00 0 00

以上
。

分离效率要高两个数量级
。

在上述药材

中
,

由于袖皮昔 和橙皮昔 含量差异较 大
,

在

H P L C 法中同时测定
,

国内文献中未见报道
。

3
.

3 在分离中性成分时于操作缓 冲液 中加

人表面活性剂 S D S
,

单个 的表面活性剂分子

之间聚集而成胶束
,

样 品 中各组分 极性 的差

异而致胶束与中性分子间的相互作用有强有

弱
,

从而引起各组分迁移速率的快慢达到分

离的 目的
。

3
.

4 选择苯甲酸钠为内标物
,

在本法测定条

件下
,

可与袖皮昔和橙皮昔分离完全
,

迁移时



间相隔 4 m in
,

有利于 内标物 与上述药材 中

其它杂质峰的分离
。

3
.

5 曾以 积壳为代 表
,

选 择不 同前处理 方

法
,

结果采用 甲醇回流法与用 5 0 % 甲醇超声

提取法结果较接近
,

而 以水煮加热提取法为

最低
,

约为超声法含量的 85 %
。

d 尧

`̀ 小一一一

l
一 :

“
---

7
.

5

lllll

LLLLL

`̀ ` . . . . . . . . . . ~ - . `~

---
时间 t ( m in

)
1
一

袖皮昔 2
一

橙皮昔 3
一

苯 甲酸钠 a 一化橘 红 b
一

陈皮 c 一青皮 d
一

积实 e 一积壳 f
一

对照品

图 1 胶束电动毛细管电泳图

6j连
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应用离子对色谱技术同时测定天仙子中的三种生物碱

天津 医科大学 ( 30 0 0 7 0) 李惠芬
命

张庆伟 张晓梅 董伟林

摘 要 应 用离子对色谱技术
,

同时测 定天仙子 中山莫若碱
、

东莫若碱
、

阿托 品 3 种有效成分
。

色

谱条件为 Y WG
一

C
, 。
柱

,
4

.

6 m m X 2 5 0 m m
,

灵敏度
: 0

.

0 4 A U F S
,

柱温
:

室温
,

进样量
: 2 0 拜L

。

山莫若

碱
、

东蓑若碱
、

阿 托 品的 回收率分别为 9 8
.

5 %
,
尺 S D = 0

.

5 6 % ; 1 0 0
.

4 %
,

R S D = 1
.

2 %
; 1 0 1

.

5 %
,

R S D = 0
.

4 0 %
。

关键词 离子对色谱 山蓑若碱 东食 若碱 阿托 品

天 仙子 为 茄科 蓑 若 了乃
夕。 s cy a m u :

in g er

L
.

的干燥成熟种子 〔 1〕 ,

所含的生物碱具有重

要的 医疗用途
,

但因其有大毒
,

5 ~ 10 m g 即

能产出显著中毒的症状 〔2〕 。

因此
,

新药审批要

求
,

处 方中无论是作为君药还是 臣药都必须

检测
。

我们 曾用薄层扫描法
,

对所含的生物碱

做 了分别测定 〔3一 5〕 。

笔者应用离子对 色谱技

术
,

反复优化分离条件 〔卜
? 〕 ,

不经分离 同时测

定 了天仙子 中山蓑若碱
,

东蓑若碱和阿托 品

3 种有效成分的含量
。

此法与 T L C 测定方法

比较
,

其操作简便
、

准确
。

1 仪器
、

试剂及试药

日本 岛津 L C
一

6A 高 效 液 相 色谱 仪 及

S P D
一

Z A S 紫外 检测
,

C R
一

3 A 色谱 数据 处理

机
。

乙睛 (色谱纯 )
,

水 (二次重蒸水 )
,

氢澳酸

山蓑若碱
、

氢嗅酸东食若碱
、

硫酸 阿托 品 (中

国药品生物 制品检定 所 )
,

天仙 子分别 由山

西
、

宁波
、

辽宁
、

内蒙古
、

河北药材仓库购得
。

2 色谱条件

色谱 柱
:

Y W G
一

C
1 8 4

·

6 m m X 2 5 0 m m
,

流动相为 乙睛
一

0
.

0 5 m ol / L 庚烷磺酸钠水溶

液 ( 3 5 : 6 5 )
,

流 速
: 1

.

5 m L / m i n ,

检 测 波长

2 1 0 n m
,

灵敏度
: 0

.

0 4 A U F S
,

柱温
:

室温
,

进

样量
:

20 拜L
。

在上述条件下有关标准品及供

试品溶液的分离情况见图 1
。

3 标准曲线制备

精密称取氢澳酸 山夏若碱
、

氢澳酸东莫

若碱
、

阿托 品各 10 m g, 置 10 m L 容量瓶 中
,

分别加人流动相溶解并稀释至刻度
,

摇匀
、

备

用
,

作为各 自的标准品贮备液 1
、

2
、

3
。

精 密 移 取 上 述 标 准 溶 液 0
.

25
、

0
.

50
、

1
·

O
、

2
·

0
、

3
.

5 m L 置 1 0 m L 容量瓶 中
,

用流

动相稀释至刻度
,

摇匀进样
,

得 回归方程为
:

Y 氢澳酸 山蕊 若孩 = 2 6 8 7
.

3 3 5 + 5 1 8
.

6 0 8 1 C
, r

= 0
.

9 9 9 8

Y氮 澳酸东 友若旅 = 3 2 7 9
.

6 6 3 + 5 4 8
.

6 0 1 0 C
, ;

= 0
.

9 9 9 3

Y硫 成阿托品 = 2 7 1
.

8 7 9 4 + 6 1 6
.

1 9 9 9C
, r =

0
.

9 9 9 5

A
一

标准品 B
一

样 品 1
一

山蓖若碱 2
一

东蓑若碱 3一阿托品

图 1 样品色谱图

4 样品测定

精密称取 山西
、

宁波
、

辽宁
、

河北
、

内蒙古

5 个地区 的样品粉末各 4 9
,

装袋于索氏提取

器 中
,

加石油醚去脂 6 h
,

取 出
,

挥干石油醚
,

滴加氨水 s m L 润湿
,

密闭 50 m in
,

挥去多余

A d d r e s s :
L i H u i f e n ,

T i a n jin U n i v e r s i t y o f M e d i e a l S e i e n e e s ,

T i a n jin

.

1 8 4
.


