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摘要 建立了同时测定粉防己 tS
e P h a爪 a ` et r a o d ar S

.

M
。 。 er 中粉防己碱

、

去甲粉防己碱及小

壁胺等 3种双节基异哇琳生物碱含量的简便精确的高效液相色谱法
,

用 Y G W一 C , :
10 件m 为固定相

及 甲醇
一
乙睛

一

水 ( 3
: 1 :

1 ) 含 0
.

06 %二乙胺为流动相
,

种生物碱在 10 m in 内可以完全分离
。

关健饲 粉防己 粉防己碱 去甲粉防己碱 小鬓胺 高效液相色谱法

粉防己为防己科千金藤属植物粉防己 tS
e P ha 滋

。 t et ar
o d ar S

.

M o
or e的块根

,

主 要成

分为生物碱
,

已知的有双节基异唆琳生物碱粉防己碱 ( 又称汉防己碱 et t ar n d r i n e
)

、

去甲粉

防己碱 ( 防己诺林 d e m e t h y l t e t r a n d r i n e ,
f a n g e h i n o l i n e

) 小巢胺 ( b e r b a m i n e ) 及一

种季胺生物碱轮环藤酚碱 (
e y e l a n o l i n e

) 等
。

粉防己为传统中药
,

具祛风除湿
、

利尿消肿
、

行气止痛的作用
,

由于产地不 同
,

含量也

有差异
。

文献报道上述 l~ 3种生物碱的分离方法有薄层法〔幻 、

高速反流色谱法 〔 2〕、

低 压 柱

层析及p H梯度法〔3〕 ,

定量方法有容量法〔`〕
、

薄层扫描法 〔5, “ 〕等
。

本文建立了粉防己中 3种双

节基异哇琳生物碱的反相高效液相色谱测定法
,

方法简便
、

准确
。

1 实验部分

1
.

1 样品来源
:

福建
、

浙江
、

江西样品为中国医学科学院药用植物资源开发研究所冯毓秀研究

员提供并鉴定
,

广东大埔
、

浙江临安
、

浙江
、

江西德安
、

江西抚州样品为所在地药检所提供

并鉴定
,

福建
、

安徽样品为市售商品
。

1
.

2 仪器
:

日本岛津 L C 一 4A 高效液相色谱仪
、

S P D 一 Z A S紫外检测器
、

C一 R
:
A X 数据处理机

、

不 锈钢柱 2 5 o m m x 4m m I D
,

填充 Y W G 一 C ,。 1 0卜m ( 天津化学试剂二厂 )
。

1
.

3 试剂
、

药品
:

小璧胺
、

粉防己碱
、

去甲粉防己碱均重结晶 2次
,

色谱单峰
,

甲 醇
、

乙 睛

均为色谱用规格
,

重蒸馏水
,

二乙胺 ( A R
,

北京化工厂 )
。

1
.

4 色谱条件
:

流动相甲醇
一乙睛

一
水 ( 3 : 1 : 1 ) 含 0

.

06 %二乙胺
,

超声波脱气 , 温度 20 ~

2 5℃
,

流速 x
.

o m l / m i n ,

检测波长 2 4 2 n m
,

纸速 o
.

2 5m m / m i n 。

2 结果及讨论

2
.

1 小璧胺
、

去甲粉防己碱及粉防己碱的分离
:

分离条件如上
,

结果见图
。

实验结果证明以甲醇及水作流动相不能达到分离的目的
,

流动相中必须含有一定量的乙

腊
,

使系统呈微碱性 , 二乙胺的浓度 0
.

1%
、

0
.

08 %
、

0
.

06 %及 0
.

04 %时分离效果 相 似
,

以

0
.

06 %最合适
; 流动相 甲醇

一乙睛
一
水的比例为 3 : 1

:
1时最佳

,
3种双节基异唆琳生 物 碱 在

10 m in 内可 以达到基线分离
。

2
.

2 精密度试验
:
相同进样量 8次

,

小璧胺
、

去甲粉防己碱及粉防己碱色谱峰面积的 R SD分

.
A d d r e s s :

H
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别为 1
.

1 4%
、 1

.

1 1%及 x
.

2 2 %
。

2
.

3 标准曲线
:
将 3种生物碱配成不 同浓度的混合液

,
进样各5时

,

用上述色谱条件分离测得

其回归方程及相关系数为
.
小聚碱 y = 19 8 02

.

8 3x 一 3 38
.

20
, r = 0

.

9 9 9外 去 甲 粉 防己 碱

y == 5 3 5 5 2
.

o 7 x 一 9 7 1
.

9 0 , r = 0
.

9 9 9 9 ;粉防己碱 y = 6 0
.

0 0 + 2 6 8 5 2
.

5 5 x , r = 0
.

9 9 9 9
。

线性范围约

在 0
.

2~ 1
.

5卜 g之间
。

裹 1 样品提取条件比较

2
.

4 样品提取条件的比较
:

样品分别用氨

性氯仿
、

甲醇及流动相作为提取溶剂
,

分别

用冷浸
、

超声波提取及热回流提取进行比较
,

结果以流动相为提取溶剂
,

浸 泡样品 12 h后

超声波提取 30 m in 结果最高
,

见表 1
。

2
.

5 回收率试验
:
将一定量的标准品加入样

品
,

按样品提取方法提取
,

分离后测得小粱

胺
、

去 甲 粉防己碱
、

粉防己碱的回收率分

别为 9 7
.

5 4%
、

2 02
.

1 5%及 20 1
.

3 6%
。

2
.

6 样品分析方法
:

精密称取 0
.

19 过 40 目筛

的样品于 5 m l容量瓶中
,

加 4 m l 流动 相 冷浸

12 h 时
,

超声波提取 30 m in
,

放置澄清后
,

取

上清液 5林 1进样
,

用上述条件分离后
,

测得峰

面积用外标法计算各样品中生物碱的含量
,

结果见表 2 、

图
。

分析结果表明
,
除广东

、

福建外
,
其余

产地的样品均不含小桑胺
,

去甲粉防己碱的

含量为 0
.

4 54 % ~ 1
.

5 68 %
,
粉防己碱的含量

色谱峰面积
提取溶剂 提取方法

去甲粉防己碱

氨性氯仿 言; l;

粉防己碱

7 1 6 6

11 3 71

醉
3 3 1全
4 9 2 2 石粼

流 动 相

冷浸超声
热 回流

冷浸超声
热回流

冷浸超声
热回流 ;:;;

1 1 4 24

1 1 7 9 4

表 2 粉防己样品分析结果

含 量 (% )

去甲粉防己碱 粉防己碱

广东大埔

福 建

福建市售

浙江临安

浙 江

浙 江

江西德安

江 西

江西抚州

安徽市售

采集

年份

1 9 8 6
!

1 9 7 9

1 9 9 2

1 9 9 2

1 9 7 9

1 9 8 5

1 9 9 2

1 9 5 6

1 9 9 2

1 9 9 2

小桑胺

0
。
2 5 3

0
。

0 5 8

0
。

1 4 5

0
。

8 9 8

0
。

5 6 8

0
。
9 9 0

0
。
7 7 5

l
一

0 2 3

0
。
7 9 8

0
。

4 5 4

0
。
5 3 1

0
。
7 2 7

0
。
8 7 1

2
。
1 9 6

3
。
5 3 7

1
。
9 1 5

1
。
2 7 4

1
。
5 2 9

1
。
7 6 1

1
。
1 8 7

0
。
9 9 1

2
。
1 6 8

1
。
3 7 8
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图 粉防己中生物碱的离效液相色谱图
1
·

小奥胺 2
一

去甲粉防己碱 3
一

粉防己碱
A

·
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·
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一
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·
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对照品混合物

为 0
.

991 % ~ 3
.

5 37 %
。

由此可贝
.

粉防己产地不同
,

生物碱的质与量均有较大差异
。
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