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"#$%#&'同时测定黄连及酒黄连中 ( 种生物碱的含量

"

!龚千锋#

!杨金梅!郑晗!!江西中医学院!南昌 (()))*"

摘要!目的!建立高效液相色谱法测定黄连及经过不同酒制方式后黄连中生物碱含量的方法" 方法!色谱柱为 '

+,

柱#*-. //

01)) //$2

!

/%$流动相为乙腈!)-)2 /345&磷酸二氢钾 #1,671%$磷酸二氢钾用磷酸调 8%为 (-)$检测波长为 (*2 9/" 结

果!在以上色谱条件下$小檗碱&巴马汀&和药根碱分离效果好" 结论!方法灵敏度高$重现性好$可用于黄连等含小檗碱型生物

碱中药材及制剂的质量控制"

关键词!反相高效液相色谱法'黄连'酒黄连'生物碱'含量测定
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!!酒黄连有酒炒'酒蒸'酒煮'酒洗等不同#在(银

海精微)'(珍珠囊)'(普济方)'(本草求真)'(得配

本草)等书中有记载* 酒制升提#用酒炮制黄连#能

使黄连长于上行#清上焦热邪* 但由于酒制方式不

同#作用也有所区别$!+"酒炒长于清上焦热#如(医

宗粹言)谓$+酒炒去头目之火,* !1"酒蒸长于治消

渴#如(本草求真)谓+治消渴#用酒蒸黄连,* !("

酒煮长于治伏暑#如(本草求真)谓+治伏暑#用酒煮

黄连,等* 此外#酒制黄连还可缓和黄连的苦寒之

性-+.

* 不同酒制方式#功效何以有别#本文对不同

酒制方式黄连中 ( 种主要生物碱的含量作了对比研

究*

+!仪器与试药

+-+!仪器

UA39>OV4@AME@>())) 液相色谱仪##U:$())) 二

极管阵列紫外检测#'FI3/>4>39 工作站#WX(1)) 超

声波清洗器!昆山市超声仪器有限公司"#MYCL&Y"

:Y1*) 型十万分之一电子天平!瑞士 MYCL&Y""#

ZEI@3IAND万分之一电子天平!德国赛多利斯"#"EK9$

Q>IZC型红外测温仪!美国 "EK@>J"#"Y21'Z 旋转

蒸发仪!上海亚荣生化仪器厂"#Z%[$U!

"

"循环水

式真空泵!巩义市予华仪器有限责任公司"*
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+-1!试药

黄连!购于樟树药材市场#经本院中药鉴定教

研室刘庆华老师鉴定为毛莨科植物味连 '38@AD

?FA9>9DADLIE9?F 的干燥根"* 对照品$盐酸小檗碱

!a>I<>IA9>FKGI3%?F43IAG>"'盐酸巴马亭!#E4/E@A9>$

FKGI3?F43IAG>"'盐酸药根碱!bE@I3IIFARA9>FKGI3?F43$

IAG>"均购自为中国药品生物制品检定所* 黄酒!绍

兴县东江有限公司#供实验使用"&甲醇'乙腈为色

谱纯#磷酸二氢钾为分析纯#水为重蒸馏水#其他试

剂均为分析纯*

1!方法与结果

1-+ 药材的炮制及溶液的制备

1-+-+!生黄连!取原药材#去除杂质#润透后切成

片#晾干-1.

*

1-+-1!酒黄连的炮制!!+"酒炒黄连$取净切片黄

连#酒炙法炒干#每 + JQ黄连用黄酒 )-+12 JQ

-1.

*

!1"酒煮黄连 取净制黄连#大小分档#加黄酒适量#

黄酒淹过药面#煮至酒被吸尽#取出#晾干* !("酒

蒸黄连 取净制黄连适量#大小分档#置笼屉内#用黄

酒蒸制 +-2 F#取出#晾干*

1-+-(!对照品溶液的制备!分别精密称取盐酸小

檗碱'盐酸巴马亭'盐酸药根碱对照品 +(-(1'(-+)'

*-\\ /Q#分别置 2) /4容量瓶中#加甲醇$盐酸!+))

6+"溶解并稀释至刻度#作为标准储备液#分别精密

吸取标准储备液各 +2 /4#置同一 2) /4容量瓶中#

稀释至刻度#做为混合对照品溶液*

1-+-*!供试品溶液的制备!精密称取生黄连及黄

连的不同酒制品粉末约 +-) Q!过三号筛"#置于具

塞锥形瓶中#加甲醇$盐酸!+))6+"2) /4#称定重量#

静置 () /A9后#连接冷凝管#加热至沸腾#并保持微

沸 + F#再超声 () /A9#放冷#用混合溶剂补足减失的

重量#摇匀#备用*

取上提取液 1 /4#置于 12 /4容量瓶中#加入混

合溶剂定容#摇匀#以 )-*2

!

/微孔滤膜滤过#取续

滤液#即得*

1-1!色谱条件

色谱柱$'

+,

分析柱!*-. // 01)) //#2

!

/"&

流动相$乙腈$)-)2 /345&磷酸二氢钾溶液!1,671"

磷酸调节 8%为 (-)"&流速$+-) /45/A9&检测波长$

(*2 9/&柱温$() c&理论塔板数按盐酸小檗碱峰计

算不低于 2 )))*

1-(!主要化学成分含量测定

1-(-+!线性关系!精密吸取上述混合对照品溶液

+-)#2-)#+)-)#+2-)#1)-)#12-)

!

4依次注入液相色

谱仪#进行分析见图 +#并以进样量为横坐标!?"#(

次测得的峰面积均值为纵坐标!C"#峰面积对相应

进样量进行线性回归计算#得盐酸小檗碱'盐酸巴马

亭及盐酸药根碱的回归方程分别为$

图 +!高效液相色谱图

Cd.*D,(*?e)D+\(#*d+

Cd.7D+.,? )̀D))\7#*d)D\\\ \

Cd.,D7+?e)D),.(#*d)D\\\ *

其结果分别表明在 )-)7\\1 f+-\\,')-)+,. f

)-*.2')-)1\\* f)-7*,2

!

Q范围内进样量与峰面积

呈良好的线性关系*

1-(-1!精密度试验!精密吸取生黄连供试品溶液

+)

!

4#连续进样 2 次#测定各组分的峰面积值#计算

得盐酸小檗碱'盐酸巴马汀和盐酸药根碱峰面积的

9BE分别为 )-*1g')-+)g')-+7g*

1-(-(!重复性试验!取生黄连细粉#按 1-+-* 项下

制备供试品溶液方法平行制备 2 份供试液#在上述

色谱条件下进行含量测定* 计算得 2 份样品中盐酸

小檗碱'盐酸巴马汀'盐酸药根碱含量的 9BE分别

为 )-1,g')-+.g')-+\g#结果表明重现性良好*

1-(-*!稳定性试验!精密吸取生黄连供试品溶液

+)

!

4#分别于 )'1'*'.','+1 F 进样#测定各组分的

峰面积值#计算得盐酸小檗碱'盐酸巴马汀和盐酸药

根碱峰面积的9BE分别为 )-\\g')-,\g')-\1g#

结果表明#供试品溶液在 +1 F内基本稳定*

1-(-2!加样回收试验!分别取 2 份已知 ( 种生物

碱含量的黄连药材各约 () /Q#精密称定#分别精密

加入对照品溶液!含盐酸小檗碱 1-)* /Q#盐酸巴马

亭 )-21 /Q#盐酸药根碱 )-+. /Q"#按供试液制备和

含量测定方法操作#结果该法测定黄连药材中的小

檗碱'巴马亭'药根碱#回收率分别为 \,-+g !9BE

为 )-**g"!$ d2"'\,-)g!9BE为 )-.g"!$ d2"'

\\-\g!9BE为 )-72g"!$ d2"*

1-(-.!样品含量测定!按上述供试品溶液的制备

方法和测定条件#测定不同酒制方式所得的样品#结

/1*/
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气相色谱法测定葡萄内酯中的溶剂残留#

"

!黎艳刚!张普照!陈海芳!王发英!魏玲!涂明珠!杨武亮##

!!江西中医学院现代中药制剂教育部

重点实验室!南昌 (()))*"

摘要!目的!建立葡萄内酯中 ( 种有机溶剂残留测定方法" 方法!采用毛细管气相色谱法$LSU检测器$应用 UM$h:i毛细管

柱#() /0)-12 //0)-12

!

/%$载气为氮气$柱温采取程序升温$初始温度 *) c$保持 * /A9$然后以 *) c5/A9升至 1)) c$

保持 + /A9$测定葡萄内酯中丙酮&甲醇和吡啶的残留量" 结果!被测组分均能得到有效分离$在所考察的浓度范围内线性关系

良好$*d)-\\\2 f)-\\\\$平均回收率为 \.-12g f\\-2,g" 结论!本方法灵敏&准确&可靠$可用于葡萄内酯中有机溶剂的检

测"

关键词!气相色谱法'葡萄内酯'残留溶剂

中图分类号!"\17-1!!文献标识码!

$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$

:

果见表 +*

表 +!黄连及其酒制品的含量测定#$ d($g%

样品 盐酸小檗碱 盐酸药根碱 盐酸巴马亭 总碱

生黄连 .-72 )-2( +-71 \-))

酒炒黄连 7-7* )-22 +-\) +)-+\

酒蒸黄连 ,-)( )-7. +-\\ +)-7,

酒煮黄连 .-*( )-*\ +-27 ,-**

!!由表 + 可见#黄连生品中 ( 种生物碱含量较酒

炒#酒蒸低#但比酒煮的高#表明不同酒制方式对其

含量有所影响*

(!讨论

!+"提取工艺的考察* 在提取工艺的考察试验

中#选择了盐酸$甲醇超声提取法'盐酸$甲醇回流

法'盐酸$甲醇回流超声法'盐酸$水回流提取法#测

定结果表明盐酸$甲醇回流超声法提取法的提取效

果最好#且过程简便'提取时间短#重现性好#故在实

验中选用盐酸$甲醇回流超声法提取*

!1"检测波长的选择* 采用全波长扫描发现盐

酸小檗碱'盐酸巴马亭和盐酸药根碱这 ( 种生物碱

在 (*2 9/附近都有最大吸收#因此选择 (*2 9/为

检测波长*

!("流动相的选择* 实验比较了流动相乙腈$

)-+g磷酸d1,671'乙腈$)-+g磷酸!含 )-+g三乙

胺" d12672 以及乙腈$)-)2 /345&磷酸二氢钾!用

磷酸调 8%(-)" d1,671#结果显示第一种流动相所

得待检色谱峰有严重拖尾现象#影响色谱峰的分离&

第二种流动相所得色谱峰峰形对称性不好#且药根

碱不能与其他成分完全分开&第三种流动相所得色

谱峰峰形对称性及分离度均符合要求#其保留时间

也符合分析要求#故选择乙腈$)-)2 /345&磷酸二氢

钾!用磷酸调 8%至 (-)" d1,671#为本实验流动相*

!*"柱温的影响* ()c时测定的结果较好#温

度过低#流动相易析出絮状物#对仪器有损*

!2"研究结果表明#黄连经不同酒制方式炮制

后 ( 种生物碱含量有不同程度的变化#其中酒炒和

酒蒸后含量均比生品的高#而酒煮后比生品低#酒制

黄连能使成分溶出更有利#但酒煮在高温条件下#可

能有部分生物碱溶解在酒里随蒸气而损失掉#要根

据临床实际需要来选择不同的炮制方式#更好地为

临床服务*

!."通过本试验#建立了黄连药材及其酒制品

简便快速准确的含量测定方法#方法的建立将为今

后黄连炮制机理的研究以及黄连饮片质量标准化奠

定基础*
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