
分中的 5种成分消失了 ,而其它 4种成分亦有不同

程度的损失。2)在保留时间为 7. 233 min时 ,两者均

有最大含量 ,新工艺为 31. 4% ,而原工艺仅为

22. 4% ,新工艺提高了 40. 18% 。

由此结果并结合文献 [3 ]的结论可以得出超滤法

能有效地保留药效成分并保证产品质量 ,药液澄清

透明 ,保质期内不沉淀。

2. 2　渗漉法和超滤法结果比较: 见表 2。蜂乳精口服

液的有效成分为 10-HAD和人参皂苷 ,采用薄层层

析法分析。采用超滤技术的新工艺比老工艺样品中的

10-HAD含量高一倍 ,样品 2比样品 3高 10% ,样品

3比样品 4高近 10% ,样品 2是样品 1含量的 2. 24

倍。 原工艺生产的口服液存在沉淀问题 ,用新工艺生

产的口服液久置不沉淀 ,解决了口服液沉淀问题。
表 2　蜂乳精样品中标示有效成分含量

样品含量 10-HAD(μL /μL) 人参皂苷 ( mg /10 mL)

1 0. 133 8 0. 015

2 0. 299 8 0. 147

3 0. 271 2 0. 155

4 0. 248 6 未检出

　　 1-为渗漉工艺生产的蜂乳精口服液 , 2-为原液 , 3-为超滤新工

艺 , 4-为新工艺浓缩液。

3　结论

3. 1　超滤法制备的口服液可充分保留药液的有效

成分 ,保证了成分含量的稳定性 ,使制剂生产厂能对

制剂的成分含量进行标示。超滤法节约了大量能源

与乙醇 ,生产效率提高 ,生产周期缩短 ,明显提高生

产能力。

3. 2　本文采用的是气相色谱仪 ,故可能仍有部分有

效成分不易气化而未被检出。 尽管如此 ,色谱-质谱

联用技术用于中药液有效成分分析的结果仍然对未

知成分的确定有指导意义。
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薄层扫描法测定夏天无中原阿片碱的含量

江西省药品检验所 (南昌 330046)　　罗跃华
*
　熊　蔚　许　妍

江西余江制药厂　　　　　　 　　　徐发红　 于肖辉

摘　要　目的: 建立夏天无药材中原阿片碱的含量测定方法。 方法: 采用双波长扫描法 ,二次薄层色谱展开 ,扫描 ,

外标两点法计算。 结果:原阿片碱斑点峰面积在 4 h内稳定 ,回收率为 96. 9% , R SD在 2%以内 ,重复性试验 R SD

3. 1%。 结论: 该方法稳定 ,可行 ,具有实用性。
关键词　薄层扫描法　夏天无　原阿片碱

　　夏天无收载于《中华人民共和国药典》 1995年

版 一 部 , 为 罂 粟 科植 物 伏 生 紫 堇 Corydalis

decumbens ( Thunb. ) Pers. 的干燥块茎 ,功能活血

通络止痛 ,用于高血压偏瘫 ,小儿麻痹后遗症 ,坐骨

神经痛 ,风湿性关节炎等。 夏天无含原阿片碱

( protopine)等多种生物碱类成分
[1～ 3 ]。 目前报道的

夏天无中生物碱含量测定方法主要是比色法测定其

总生物碱量 [4, 5 ] ,专属性不强。我们对夏天无中的原

阿片碱建立了薄层色谱扫描测定法 ,以控制夏天无

的质量。

1　仪器与试药

CS-930型双波长薄层扫描仪 (日本岛津 ) ,定量

毛细管 ,美国 ( Drummond CO. ) ,硅胶 GF254薄层板

(青岛海洋化工厂 ) ,原阿片碱 (本所制备 ,经中国药

品生物制品检定所鉴定和标化 ) ,夏天无药材由江西

余江制药厂收集和提供 ,经本所王汉章副主任药师

鉴定均为 Corydalis decumbens ( Thunb. ) Pers. 的

干燥块茎。所用试剂均为分析纯。

2　实验条件

2. 1　层析条件: 吸附剂为硅胶 GF25 4 ,展开系统 A:

环己烷-异丙醇 ( 40∶ 8) ,在氨蒸气饱和层析缸内 ; B:

环己烷-醋酸乙酯 -二乙胺 ( 80∶ 15∶ 5)。采用二次展

开技术进行展开 ,先以 A系统展开约 8 cm、取出 ,立

即用热风挥干溶剂 ,置五氧化二磷的干燥器中 2 h,
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样品

图 1　对照品和

样品的薄

图

再以 B系统展开约 9 cm ,展开后在

紫外光灯 UV254 nm下观察 ,原阿片

碱为荧光熄灭斑点 ,与其它成分完

全分离 ,可以较好地进行扫描测定

含量。层析结果见图 1。

2. 2　测定波长及主要扫描参数:分

别对原阿片碱对照品和供试品斑

点 ,在 200～ 370 nm内扫描 ,结果供

试品与对照品光谱图一致 ,在 288

nm处有最大吸收 ,在 320 nm处有

最小吸收。 确定 λs= 288 nm;λR=

320 nm , Sx= 3,狭缝 1. 2 mm× 1. 2

mm,反射法锯齿形扫描。

2. 3　线性关系:精密称取原阿片碱对

照品 15. 5 mg,置 10 m L量瓶中 ,加无

水乙醇使溶解并稀释至刻度 ,摇匀 ,即得 (每毫升含原阿

片碱 1. 55 mg )。 精密吸取 1, 2, 3, 4, 5μL点于同一块

薄层板上 ,展开 ,测定 ,回归方程为 Y= 20 221. 6X+

96. 7, r= 0. 999 3,采用外标两点法计算。

2. 4　稳定性试验: 精密吸取供试品溶液 3μL,原阿

片碱对照品溶液 2μL,点于同一硅胶 GF254薄层板

上 ,依法展开 ,并每隔 30 min测定一次 ,连续测 4 h,

结果在 4 h内峰面积值基本保持不变 ,x= 100 824,

RSD= 0. 3% 。

2. 5　精密度测定: 取 3块薄层板 ,每块薄层板上点

供试品 5点 ( 3μL) ,对照品溶液 2点 ( 1, 2μL) ,展

开 ,测定 ,结果 RSD分别为 1. 2% , 0. 8% , 0. 9%。

2. 6　重复性试验: 取本品粗粉 3 g ,精密称定 ,共 5

份 ,置索氏提取器中 ,加入氨水 1 mL和氯仿适量 ,

室温放置过夜 ,水浴中回流 6 h,提取液蒸干 ,残留

物用无水乙醇 -氯仿 ( 2∶ 1)混合液适量使溶解 ,定量

转移至 10 mL量瓶中 ,并稀释至刻度 ,摇匀 ,作为供

试品溶液。吸取上述供试品溶液 3μL,对照品溶液 1

μL与 2μL,分别交叉点于同一以羧甲基纤维素钠

为粘合剂的硅胶 GF254薄层板上 ,以环己烷 -异丙醇

( 8∶ 1)为展开剂 ,置氨蒸气饱和的层析缸内 ,预平衡

15 min,展开约 8 cm ,取出 ,立即用热风挥干溶剂 ,

置五氧化二磷的干燥器中 2 h时 ,再以环己烷 -醋酸

乙酯-二乙胺 ( 16∶ 3∶ 1. 2)为展开剂 ,置氨蒸气饱和

的层析缸内 ,预平衡 15 min,展开约 9 cm ,取出 ,立

即置紫外光灯 ( 254 nm)下检视定位 ,扫描测定 ,结

果 x= 0. 348% ,RSD= 3. 1% 。

2. 7　回收率测定: 取已测知含量样品粗粉 5份 (每

份约 1. 5 g ) ,分别加 10. 12～ 10. 45 mg原阿片碱对

照品 ,制备供试品溶液 ,展开 ,测定 ,计算回收率 ,结

果 x= 96. 9% , RSD= 2. 8%。

2. 8　夏天无药材中原阿片碱的测定:夏天无药材

10批 ,分别精密称取粗粉 3 g ,制备各样品溶液 ,层

析展开 ,扫描测定 ,计算各批夏天无中的原阿片碱的

含量 ,结果见表 1。
表 1　夏天无药材中原阿片碱含量测定结果

产地 采集时间 原阿片碱含量 (% ) (n= 3)

江西东乡 1997-03 0. 57

江西弋阳 1997-03 0. 50

江西黄庄 1997-04 0. 52

江西扬洋 1997-05 0. 51

江西上高 1997-05 0. 44

江西马基 1997-03 0. 53

江西赣州 1997-04 0. 48

江西万年 1997-04 0. 33

江西万载 1997-05 0. 46

江西玉山 1997-04 0. 42

3　讨论

3. 1　本品主要化学成分是以原阿片碱为代表的苯

甲基异喹啉等生物碱类化合物 ,易溶于氯仿 ( 1∶

15) ,难溶于乙醇 ( 1∶ 900) ,乙醚 ( 1∶ 1000) ,几乎不

溶于水。 所以选择氯仿为提取溶媒。少量氨水浸渍

过夜后 ,使样品细胞溶涨 ,生物碱游离出来 ,便于提

取 ,再用索氏提取 6 h可被提取完全。

3. 2　薄层扫描测定中一个很重要的先决条件是薄

层层析分离的好否 ,试验过程中曾采用以下展开系

统:①环己烷-异丙醇 ( 40∶ 8) ,在氨蒸气饱和的层析

缸内 ;②环己烷-醋酸乙酯-二乙胺 ( 80∶ 15∶ 5) ;③

醋酸乙酯 -甲醇 -异丙醇-浓氨试液 ( 20∶ 3∶ 2∶

0. 1) ;④甲苯-丙酮-乙醇 -浓氨试液 ( 4∶ 5∶ 0. 6∶

0. 4) ;⑤正己烷 -氯仿 -甲醇 ( 7. 5∶ 4∶ 1)在碱性薄层

板上分离 ,均不及文中所述的二次展开的分离效果。
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