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苦地丁提取物中原阿片碱和延胡索乙素的 HPLC分析

张经硕 ,周巧霞 ,徐丽华 ,顾振纶
 

(苏州中药研究所 ,江苏 苏州　 215007)

　　苦地丁为罂粟科植物紫堇 Corydal is bungeana

Turcz.的干燥全草 ,含有多种生物碱 ,其中原阿片碱

和延胡索乙素是主要有效成分 [1 ] ,具有抑制血小板

聚集 ,松弛平滑肌 ,抗心律失常 ,解痉止痛等药理作

用
[2 ]
。原阿片碱和延胡索乙素的测定方法 ,文献报道

有薄层扫描法
[3 ]
。 本实验建立了苦地丁提取物中原

阿片碱和延胡索乙素的 RP-HPLC法 ,结果较为

满意。

1　仪器与试剂

Waters 501高效液相色谱仪 ( WDL— 95色谱

工作站 , Waters 484紫外检测器 , Wa ters 7725i进样

阀 ) ; Sartorius BS110S电子天平 (万分之一 ) ;

JHN— 2A型超声清洗器 (上海杰恩普超声设备有限

公司 ) ; PHS— 3C型精密 pH计 (上海精密科学仪器

有限公司雷磁仪器厂 )。

重蒸水 ,冰醋酸、三乙胺、氨水均为分析纯 ,甲醇

为色谱纯。苦地丁药材购于安徽毫州药材市场 (产地

为江西 ) ,经本所鉴定 ;原阿片碱对照品和延胡索乙

素对照品为本所自制 (已经四谱鉴定 ,且纯度>

98% );苦地丁提取物为本所自行提取。

2　方法与结果

2. 1　对照品溶液制备:精密称取原阿片碱和延胡索

乙素对照品各约 5 mg ,置 25 mL量瓶中 ,加 2%醋

酸使溶解 ,并稀释至刻度 ,摇匀 ,即得。

2. 2　供试品溶液制备: 精密称取苦地丁提取物约

12. 5 mg,置 25 mL量瓶中 ,加 2%醋酸使溶解 ,并稀

释至刻度 ,摇匀 ,即得。

2. 3　色谱条件的选择

2. 3. 1　 pH的影响: 分别配制 pH值为 2. 5, 3. 0,

3. 5, 4. 0, 4. 5, 5. 0, 5. 5, 6. 0, 6. 5, 7. 0, 7. 5, 8. 0 1%

氨水 -甲醇 ( 50∶ 50,冰醋酸调 pH值 )作为流动相 ,

分析供试品溶液。结果表明: p H在 6. 0～ 6. 5时原阿

片碱和延胡索乙素的峰形和分离度较好 ; pH降低 ,

峰形变窄、保留时间缩短 ,但原阿片碱和延胡索乙素

两峰部分重叠 ; p H升高 ,峰形变宽、保留时间延长。

故选择 pH为 6. 30左右。

2. 3. 2　氨水浓度的影响:分别配制含氨水 0. 2% ,

0. 4% , 0. 6% , 0. 8%的流动相 ,分析供试品溶液。 结

果表明:氨水由 0. 2%增加到 0. 4%时 ,峰形变窄、分

离度变好 ;由 0. 4%增加到 0. 6% 、 0. 8%时 ,峰形和

分离度无明显变化。 故选用氨水浓度为 0. 4% 。

2. 3. 3　三乙胺浓度的影响: 分别配制含三乙胺

0. 2% , 0. 4% , 0. 6% , 0. 8% , 1. 0%的流动相 ,分析供

试品溶液。结果表明:加入三乙胺后 ,峰形变窄、分离

度变大、保留时间缩短 ;三乙胺由 0. 2%增加到

0. 8%时 ,峰形、分离度和保留时间持续改善 ;由

0. 8%增加到 1. 0%时 ,峰形、分离度和保留时间无

明显变化。故选择三乙胺为 0. 8%。

2. 3. 4　甲醇浓度的影响:分别配制甲醇-水不同比

例的流动相 ,分析供试品溶液。结果表明:甲醇比例

增加 ,分离度变差 ,故选择甲醇 -水 ( 50∶ 50)。

2. 4　色谱条件: 色谱柱: Wa ters C18柱 (填料:

μBandapak
TM ; 粒径: 10μm;规格: 300 mm× 3. 9

mm ); 流动相: 甲醇 -水 -三乙胺-氨水 ( 50∶ 50∶

0. 8∶ 0. 4,冰醋酸调 pH 6. 30左右 ) ;检测波长: 285

nm;流速: 0. 9 mL /min;灵敏度: 0. 100 AU FS;柱

温:室温 ( 25℃ )。

2. 5　标准曲线的制作:精密吸取不同浓度的原阿片

碱对照品溶液 ( 0. 015, 0. 03, 0. 06, 0. 12, 0. 24, 0. 48

mg /mL)和延胡索乙素对照品溶液 ( 0. 02, 0. 04,

0. 08, 0. 16, 0. 32, 0. 64 mg /mL) 5μL分别注入高效

液相色谱仪测定峰面积。以峰面积对浓度作图 ,求得

标准曲线回归方程。 原阿片碱: Y= 2. 876× 10
6
X -

5 416. 559(r= 0. 999 9) ;延胡索乙素: Y= 1. 319×
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6
X - 2 618. 384 (r= 0. 999 9)。以上结果表明:原

阿片碱在 0. 015～ 0. 48 mg /mL呈良好线性关系 ,延

胡索乙素在 0. 02～ 0. 64 mg /mL呈良好线性关系。

2. 6　精密度试验:将原阿片碱 ( 0. 12 mg /mL)和延

胡索乙素 ( 0. 16 mg /mL)对照品溶液连续进样 5次 ,

其峰面积 RSD分别为 1. 66%和 2. 28% 。

2. 7　重现性试验: 配制同一批号供试品溶液 5份 ,

各吸取 5μL进样分析 ,求得含量 ,原阿片碱和延胡

索乙素含量的 RSD分别为 0. 65%和 1. 03% 。

2. 8　稳定性试验: 取供试品溶液分别于配制后 0,

1, 3, 5, 21, 23, 25 h依法测定 ,原阿片碱和延胡索乙

素的峰面积 RSD分别为 0. 66%和 0. 98%。

2. 9　回收率测定:采用加样回收法。 精密称取已知

含量苦地丁提取物 2. 9 mg ,分别精密加入原阿片碱

对照品溶液 ( 0. 532 mg /mL) 3. 2 mL和延胡索乙素

对照品溶液 ( 0. 425 mg /mL) 2. 0 mL,用 2. 0%醋酸

加至 25 mL,按以上色谱条件测定 ,计算回收率。结

果原阿片碱平均回收率为 99. 2% , RSD= 1. 65%

(n= 5) ;延胡索乙素平均回收率为 100. 1% , RSD=

2. 34% (n= 5)。

2. 10　样品分析: 取苦地丁提取物约 12. 5 mg ,精密

称定 ,置 25 mL量瓶中 ,加 2%醋酸使溶解 ,并稀释

至刻度 ,摇匀 ,按以上色谱条件测定 ,结果见表 1及

图 1。

3　讨论

　　经不同品牌的 C18色谱柱测试 ,本法的重现性较

好。本法曾用于不同产地苦地丁提取物的含量测定 ,

色谱分离度及峰形均较好。

表 1　苦地丁提取物中原阿片碱和

延胡索乙素含量测定结果 ( n= 3)

Table 1　 Determination of protopine and tetrahydro-

palmatineinC. bungeana extracts (n= 3)

批　号 原阿片碱含量 / ( mg· g- 1) 延胡索乙素含量 / ( mg· g- 1 )

010825 363. 1 82. 6

010910 359. 2 90. 2

010924 354. 3 95. 8

1-原阿片碱　 2-延胡索乙素

1-protopine　 2-tet rah ydropalmatin e

图 1　混合对照品 ( A)和苦地丁提取物 (B)

的 HPLC色谱图

Fig. 1　 HPLC chromatograms of mixed reference sub-

stances (A) andC . bungeana extract ( B)
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RP-HPLC测定蚁肝康颗粒中栀子苷的含量

戴向东 

(广西药品检验所 ,广西 南宁　 530021)

　　蚁肝康颗粒由茵陈、黑蚂蚁、栀子等 13味中药

提取精制而成 ,具有清热利湿、疏肝理气、活血止痛

之功能 ,用于保肝护肝并对各种急慢性肝炎所致肝

功能损害有效。 方中臣药栀子具有清热利尿、凉血

解毒作用 ,其主要成分为栀子苷。 《中华人民共和

国药典》2000版一部收载有 HPLC法测定栀子中栀

子苷含量的方法。为有效控制药品质量 ,本实验建立

了 RP-HPLC测定蚁肝康颗粒中栀子苷含量的

方法。

1　仪器与试药

Waters 600型高效液相色谱仪 ,W aters 717型

自动进样器 , W aters 2487型紫外检测器 , Wa ters
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