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摘要!目的*用高效液相色谱法建立当归药材的指纹图谱!为其品质控制提供依据" 方法* 采用 G6039/030B8+3.?"] 色谱柱 )

'$Q //l#%& //! %

-

/+ $乙腈X&$% _醋酸水溶液为流动相!梯度洗脱!检测波长为 #O& 3/!流速 " /8d/-3" 结果*建立了当

归药材的 [GU?指纹图谱" [GU?XEI鉴定出阿魏酸!洋川芎内酯!川芎内酯)!丁基苯酞!FX藁本内酯!YX藁本内酯!FX丁烯基

酞内酯和YX丁烯基苯酞共 ] 个化学成分" 结论*采用该法可为控制当归药材的内在质量提供依据"

关键词!当归$ 液质联用$指纹图谱

中图分类号!(#]'$"!!文献标识码!c
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!!当归为伞形科植物当归 )3>08-2.I-303;-;

!e8-A$$J-08;的干燥根#药用历史悠久#历代本草均

有记载#始载于-神农本草经/#谓之(当归味温#主

呢逆上气)被列为中品' 主产于我国甘肃崛县和宕

昌#另外云南&四川&陕西&湖北等地亦有种植' 当归

性甘&辛&温#入肝&心&脾经' 具补血#活血#调经#润

肠之功效+" '̀,

'#应用 [GU?法建立当归的指纹图

谱#并对当归中的 ] 种成分进行了定性研究#为建立

其质量标准的提供实验依据'

"!仪器与试药

"$"!仪器

)>-8035"#&& 型高效液相色谱仪!J)J检测器&

自动进样器&柱温箱$" ?60/I5.5-93 工作站!)>-8035

科技有限公司#美国$#中药色谱指纹图谱相似度评

价系统 !国家药典委员会# #&&')版$ # E-88-C970XW

超纯水仪 !E-88-C970?97C97.5-93#美国$#pWXO&&JF

型数控超声波清洗仪!昆山市超声仪器有限公司$#

cI##'I 型电子天平!赛多利斯#北京$' 美国g.507;

)?WoV*boGU?dWX*e\XEI 系统# 采用电喷雾电

离!FIV$ #二元高压泵&在线脱气装置&自动进器&柱

温箱和*oK检测器' 数据采集与处理采用 E.;;8X

:3B'$" 软件' 甲醇为色谱纯 !美国#*FJV)公

司$ #甲酸为色谱纯!美国#JVE)公司$ #水为超纯

水器所制 !德国# I.7597-+;公司$'

.'T.

江西中医学院学报 # & " # 年 # 月第 # ' 卷第 " 期
<=(>?@A =B<9@?"C9(?9DE>F91G=B156

#&"# K98L#' M9L"

"

""

基金项目%学位与研究生教育教学改革研究项目! bN"")&"T$#江西省科技计划项目! "&T"$

通讯作者% 朱根华#男#讲师#主要研究方向#中药分析' *08% &OP" `O""]Q%]#FX/.-8% a>6OP&TR"#Q$29/



!

!

中
药
研
究
!

"$#!试药

甲醇!色谱纯& 默克公司$ #乙酸 !色谱纯#J-DX

/.$ # 超纯水自制#实验中当归药材来自于甘肃'

#!方法与结果

#$"!色谱条件

G6039/030B8+3.?

"]

色谱柱 ! '$Q //l#%&

//# %

-

/$"流动相% 采用梯度洗脱# )相 &$%_的

乙酸水溶液# c相为乙腈"流速% " /8d/-3# J)J检

测器# 柱温 #%s?线性洗脱程序见表 "' 采用二极

管阵列检测器对检测波长进行了考察#分别记录波

长在 #"&&#O&&TT& 3/的色谱图' 结果在 #O& 3/处

各色谱峰均有较好的紫外吸收# 色谱信息最为丰

富# 并且分离度较好#可使主要色谱峰基本达到基

线分离# 分离效果较好# 如图 "'

#$#!供试品的制备

取当归药材粉碎#准确称取 &$%>于具塞三角烧

瓶中#加 %&_甲醇水溶液 "& /U#超声提取 T& /-3#

离心 % /-3#&$'%

-

/膜滤过#备用'

图 "!当归 #O&3/色谱图

#$T!方法学考察

#$T$"!精密度试验!分别精密吸取同一供试品溶

液 "&

-

8按照上述色谱条件连续进样 % 次# 记录指

纹图谱' 以 "T 号峰为参照峰# 计算各共有峰的相

对保留时间和相对峰面积' 结果表明#各共有峰相

对保留时间和相对峰面积稳定# (IJ_ hT$& # 表

明精密度良好'

#$T$#!重复性试验!按照样品溶液制备方法处理

同一样品 % 份#各吸取 "&

-

8按照上述色谱条件连续

进样 Q 次#记录指纹图谱' 以 "T 号峰为参照峰#计

算各共有峰的相对保留时间和相对峰面积' 结果表

明# 各共有峰相对保留时间和相对峰面积稳定#

>FQ_ hT$&#表明该试验方法的重复性良好'

#$T$T!稳定性试验!取同一供试品溶液分别在 &#

##'#]#"# 6 按照上述色谱条件连续进样 % 次#记录

指纹图谱' 以 "T 号峰为参照峰# 计算各共有峰的

相对保留时间和相对峰面积' 结果表明#各共有峰

相对保留时间和相对峰面积稳定# >FQ_ hT$&#表

明样品溶液在 "#6内稳定'

#$Q!当归药材

[GU?XEI 定性研究 本实验通过 [GU?XEIX

FIV正离子扫描获得了当归指纹图谱的一些结构信

息#对指纹图谱中的部分色谱峰进行了结构归属的

初步判断# 结合文献报道#初步鉴定出 ] 个指纹成

分的化学结构#见图 ##图 T#表 "'

图 #!当归 #O&3/色谱图

图 T!当归总离子流图)正模式+

表 "![GU?XEI分析结果
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Ỳ 丁烯基酞内酯

T!讨论

T$"!色谱条件的选择

T$"$"!检测波长的选择!利用 J)J检测器#对样

品进行全波长扫描# 确定最佳检测波长为 #O& 3/'

T$"$#!流动相及洗脱方法的选择!通过考察乙腈X

&$%_醋酸#甲醇X水#甲醇X&$%_醋酸#乙腈X水等多

种流动相#最终确定流动相为% 甲醇X&$%_醋酸#

通过不同比例的甲醇X&$%_醋酸对样品洗脱能力

的考察和摸索#本实验最终采用不断调节流动相比

例和极性# 并能达到最佳的分离效果的梯度洗脱作

为实验条件'

T$"$T!流速的选择!本实验考察了不同流速!&$

]#"$&#"$# /Ud/-3$对色谱图的影响#"$# /Ud/-3

和 &$] /Ud/-3的流速分离效果差# "$& /Ud/-3 的

流速分离效果好且时间合适# 符合指纹图谱 " 6 的

适宜时间#因此流速选择 "$& /Ud/-3'

T$#!样品提取方法的选择

本实验分别采用超声和回流提取方法# 发现两

种方法所得组分相当#由于回流提取法较复杂#故本

实验采用超声提取法 根据不同种醇在不同浓度时

的提取结果#得出甲醇提取效率充分#且 O&_的甲

醇提取效率最佳 最后确定样品提取方法为 O&_甲

醇超声提取'

为了更有效地控制当归药材的质量#使其符合

现代中药研究及质量控制要求# 本实验对该药材建

立[GU?指纹图谱#结果表明#这种方法稳定#可靠

.%T.

罗丹等%当归的指纹图谱和WX*e\XEI质谱联用研究



!

!

中
药
研
究
!

夏天无提取物基本理化性质研究"

#

!吴安明"

""

!桂婵#

!徐兰#

!杨小妹T

!何雁#

!简晖#

"""

!!"$江西天施康中药股份有限公司!鹰潭

TT%&&&"#$江西中医学院!南昌 TT&&&'"T$深圳市南山区蛇口人民医院!深圳 %"]&QO$

摘要!目的*以毕枯枯林#原阿片碱#延胡索乙素和巴马汀为指标!测定夏天无提取物的表观溶解度和表观油水分配系数!考察

其在高温高湿强光照射条件下的稳定性!并研究其粉体学性质" 方法*采用摇瓶法测定表观油水分配系数!按中国药典)#&"&

版+原料药稳定性试验指导原则进行影响因素试验" 结果*TOk下!介质的 C[越大!夏天无提取物和 ' 个指标成分的表观溶

解度越小!但表观油水分配系数越大" 高温高湿强光照射条件下!' 个指标成分均稳定" 夏天无提取物粉末流动性不佳!不易

吸湿" 结论*建立的方法可准确测定夏天无提取物及其指标成分的表观溶解度和表观油水分配系数等!为夏天无提取物的剂

型设计以及其他药学研究提供实验依据"

关键词!夏天无提取物$表观油水分配系数$表观溶解度$稳定性$粉体学性质

中图分类号!(P''$#

r

O !!文献标识码!)
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并且简便#同时充分体现其综合化#宏观化和可量化

等优于其他鉴别手段的优势#该法可用以对中药材

和中成药进行真伪鉴别# 评价原料药材#半成品和

成品质量的均一性和稳定性等#本实验同时利用

[GU?XEI 等手段在获得较多结构信息的同时#对

当归化学成分进行了初步定性分析#鉴定出 ] 个化

合物#可为当归化学成分的进一步研究及质量控制

提供参考+Q ]̀,

'

通过 [GU?X*e\XEI 确定的精确质量数&可能

分子式#并对 [GU?X*()GXEI3 可采用正离子模式

和负离子模式两种#预实验发现#正离子模式比负离

子模式相比出峰多#响应好' 这可能与当归中为有

机酸#生物碱类的物质#其比较容易形成+Er",

r

或+ErM.,

r

#在负离子模式下都有很好的响应#最

后确定采用采集正离子模式下的总离子流图'

[GU?X*e\dEI#利用所得化合物离子的精确质荷比

进行分子式匹配'
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