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  [ 摘要]  目的: 建立防己药材中粉防己碱和防己诺林碱的含量测定方法。方法: 色谱条件 Agilent SB C18 ( 4. 6 mm×150

mm,5 μm) ,流动相甲醇-乙腈-水-三乙胺( 55∶25∶20∶0. 05) ,检测波长为 282 nm。结果: 粉防己碱和防己诺林碱线性范围分别

为 0. 386～3. 86 μg和 0. 366～3. 66 μg( r≥0. 999 9) 。粉防己碱和防己诺林碱总含量回收率为 100. 1% , RSD 为 1. 79%。结

论: 本方法可为防己中防己诺林碱和粉防己碱的含量测定方法提供依据。
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Determination of Tetrandrine and Fangchinoline in
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[ Abstract]  Objective: To establish a method for determination of tetrandrine and fangchinoline fram

Stephania tetrandra. S. Moore. Method: The condition for HPLC was C18 column( 4. 6 mm×150 mm, 5 μm, Agi-

lent) , the mobile phase was a mixture of methanol-acetonitrile-water-triethylamine ( 55∶25∶20∶0. 05) , the detec-

tion wavelength was 282 nm. Result: The standard curve was linear in the range of 0. 386-3. 86 μg and 0. 366-3. 66

μg and the correlation coefficient was 0. 999 9 and 0. 999 9 respectively. The average recovery of total tetrandrine

and fangchinoline was 100. 1% , RSD 1. 79% . Conclusion: The method can be used for the quality control of

Stephania tetrandra. S. Moore.
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  防己为防己科植物粉防己 Stephania tetrandra.

S. Moore.的干燥根, 具有利水消肿、祛风止痛之功

效
[ 1]
。2005 年版《中国药典》中防己药材的粉防己

碱和防己诺林碱含量采用 HPLC法测定。但笔者在

用药典所载方法检测防己含量时,发现 5 个不同来

源的防己中粉防己碱和防己诺林碱的总含量偏低。

因此,本课题组对防己药材中粉防己碱和防己诺林

碱的总含量测定方法进行了系统研究, 为完善防己

的质量标准提供参考。

1 材料

岛津 20A高效液相色谱仪,包括四元梯度泵、自

动进样器、二极管阵列检测器 ( 日本岛津有限公

司) ,超声波提取器。粉防己碱批号 110711-200507)

和防己诺林碱 ( 批号 110793-200605) 购自中国药品

生物制品检定所, 防己药材 ( 采自浙江临海、临安和

安徽) ,经北京中医药大学王文全教授鉴定为防己为

防己科植物粉防己 Stephania tetrandra S . Moore.的

干燥根。乙腈为色谱纯,其他试剂为分析纯,流动相

用水为高纯水。

2 方法与结果

2.1 提取溶剂优选  本试验选择 0. 5% 盐酸、1%

盐酸、2%盐酸、3% 盐酸、0. 5% 三乙胺、1% 三乙胺、

2%三乙胺、3%三乙胺的甲醇溶液和甲醇作为提取
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溶剂,进行超声提取,分别以粉防己碱和防己诺林碱

的峰面积为指标,结果见图 1。

图 1 不同提取溶剂粉防己碱和防己诺林碱提取含量变化图

2.2 提取方法优选  本试验以浙江临海、临安、安

徽、药店 1 和药店 2 5 个产地药材为研究对象,采用

超声提取和药典提取方法 2 种方法进行比较, 结果

见表 1。
表 1 不同提取方法防己诺林碱和粉防己碱 %

产地 超声 热回流 ( 药典法 )

临海 1. 73 1. 72

林安 1. 78 1. 78

安徽 1. 93 1. 93

药店 1 1. 67 1. 65

药店 2 1. 62 1. 62

  在优选了提取溶剂后,并对提取方法进行了选

择,进行了下列系统性试验。

2.3 色谱条件 色谱柱 Agilent XDB-C18色谱柱;乙

  

腈-甲醇-水-三乙胺( 25∶55∶20∶0. 05) 为流动相;检

测波长 282 nm;柱温 30 ℃; 流速 0. 8 mL·min
- 1

;理

论板数按粉防己碱和防己诺林碱峰计算应不低于

2 000。

2.4 溶液的制备

2.4.1 对照品溶液  精密称取经五氧化二磷减压

干燥 24 h的粉防己碱和防己诺林碱对照品适量,加

甲醇制成 0. 193 g·L
- 1
和 0. 183 g·L

- 1
的溶液。

2.4.2 供试品溶液  取本品粉末 ( 过三号筛 ) 约

0. 5 g,精密称定, 精密加入 1% 三乙胺甲醇溶液 25

mL,称定质量, 超声 30 min, 放冷, 再称定质量, 用

1%三乙胺甲醇溶液补足减失的质量,滤过。精密量

取续滤液 5 mL,置 10 mL量瓶,加流动相稀释至刻

度,摇匀,即得。

2.5 线性范围的考察  精密称取粉防己碱和防己

诺林碱对照品适量, 加甲醇制成 0. 193 g· L
- 1

,

0. 183 g·L- 1
的溶液, 分别稀释成体积为 0. 1, 0. 2,

0. 4, 0. 5 倍。各取 20 μL 分别注入液相色谱仪,测

定。以进样量为横坐标,以峰面积值为纵坐标作图,

得回归方程分别为 Y = 7. 48 ×10
5
X - 3. 77 ×10

3
和 Y

= 2. 51 ×10 6X + 2. 06 ×104 ,结果表明粉防己碱和防

己诺林碱在 0. 386 ～3. 86 μg和 0. 366 ～3. 66 μg之

间,进样量与峰面积值呈良好的线性关系。

图 2 防己与对照品的 HPLC 色谱图

2.6 精密度试验 取安徽的供试品溶液 10 μL,重

复进样 6 次,计算相对标准偏差,粉防己碱和防己诺

林碱的 RSD分别为 0. 64%和 0. 72%。

2.7 重复性试验 取安徽的防己 6 份,每份 0. 5 g,精

密称定,按 2.4.2项下的方法制备供试品溶液,测定防

己中粉防己碱和防己诺林碱总含量。药材中粉防己碱

和防己诺林碱的平均总含量为 1. 93% , RSD为 0. 85%。

2.8 稳定性试验  分别取放置 0, 1, 2, 4, 6, 8 h的

供试品溶液,测定防己中粉防己碱和防己诺林碱的

总含量, 以考察其稳定性。RSD为 1. 84% ,表明供

试品溶液在 8 h内稳定。

2.9 回收率试验 精密称取对照品适量,加入到已

知粉防己碱和防己诺林碱含量的防己 ( 药材中粉防

己碱和防己诺林碱的总含量为 1. 93% ) 中,按 2.4.2

项下方法制备供试品溶液,测定防己中粉防己碱和

防己诺林碱的总含量,计算回收率,结果见表 2。
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表 2 粉防己碱和防己诺林碱加样回收率实验

No.
取样量

/ g

样品中粉防己碱和

防己诺林碱含量 / mg

对照品加入量

/mg

实测值

/mg

回收率

/ %
RSD/% 珋x/ %

1 0. 253 6 0. 489 4 0. 482 0. 971 8 100. 94

2 0. 259 0 0. 499 9 0. 483 0. 973 2 98. 61

3 0. 255 6 0. 493 3 0. 488 0. 975 4 100. 44
1. 79 100 . 1

4 0. 253 2 0. 488 7 0. 484 0. 970 1 100. 30

5 0. 258 9 0. 499 7 0. 481 0. 968 3 97. 63

6 0. 247 8 0. 478 3 0. 484 0. 971 8 102. 91

2.10 含量测定 称取 3 个产地样品 3 份,精密称

定,依法制备样品溶液, 分别吸取 10 μL,注入液相

色谱仪,测定峰面积,计算粉防己碱和防己诺林碱的

总含量,结果见表 3。
表 3 不同产地防己中含粉防己碱和防己诺林碱总量 %

批次 临海 临安 药店 1 安徽 药店 2

含量 ( 2 %盐酸甲醇 ) 1. 73 1. 78 1. 67 1. 93 1. 62

含量 ( 2 %三乙胺甲醇 ) 0. 64 0. 63 0. 52 0. 69 0. 54

3 讨论

在选择提取溶剂的过程中发现,防己中生物碱

在酸性甲醇中提取率低于碱性甲醇,原因可能为,防

己中生物碱发现主要含有双苄基异�啉类生物碱,

该类生物碱碱性较强,容易结合氢离子成盐,不易溶

于甲醇,致使提取率低。

在流动相的选择上,本试验所采用的流动相条

件与药典所提供的条件相比较更为简单,容易配制。

  

在本文中,考察了 Agilent extend C18色谱柱和 Agilent

XDB C18的色谱柱,结果发现 Agilent XDB C1 8分离效

果更好。

在提取方法的选择上,本试验比较了药典方法

和超声方法,结果发现超声方法和药典方法所得结

果相一致,所以可建议采用超声方法。
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