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摘要!目的"建立高效液相色谱法同时测定吴茱萸中吴茱萸碱#吴茱萸次碱和吴茱萸内酯含量的方法$ 方法"采用高效液相色

谱法!"-./0123456' %

&,

色谱柱%7)+ 889':* 88!:

!

8&'流动相"甲醇;水梯度洗脱!* <(* 82=!甲醇;水%('>+,&!(* 82= 以

后!甲醇;水%+("(?&'流速"*), 83@82='检测波长"'': =8'柱温"('A$ 结果"吴茱萸碱的回归方程"!B7':')&"C&+)'(&!D

'

B&!线性范围 *)'* <7)*

!

E'吴茱萸次碱回归方程"!BF,,)&,"G&,)'+F!D

'

B&!线性范围 *)'* <7)*

!

E'吴茱萸内酯回归方

程"!B&(&)*F"GF)&&(!D

'

B*)FFF'!线性范围 *)(+( <?)'+

!

E$ 吴茱萸碱平均回收率为 F?),H!#$%&)&&H'吴茱萸次碱平

均回收率为 F?)(H!#$%&)&?H'吴茱萸碱平均回收率为 F?),H!#$%')&*H$ 结论"该方法稳定!重现性好!操作简单$

关键词!吴茱萸'吴茱萸碱'吴茱萸次碱'吴茱萸内酯'"#$%
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'&=*(,6>*?,*@30;*)A+8B0(9*)*+,(-7/*,3;3<39*2*,3$'(,2/(,6 ((***+"

(&'(,2/(,6 C,;)*)4)38+0%046 7+,)0+-$'(,2/(,6 ((**'F

@51#$(.#%4JK/LM2N/%OP/1MQJ321R Q8/MRPS TP0S/M/082=QM2P= PT/NPS2Q82=Q$0UMQ/LQ0.2=/Q=S /NPS2= 2= 5@+9*( 04)(32(0:(!VU11)#

W/=MR J-"#$%)X/MRPS1%OR/1/.Q0QM2P= YQ1./0TP08/S P= "-./0123%

&,

!7)+ 889':* 88$:

!

8# LP3U8= Y2MR 8/MRQ=P3;YQM/0E0QS2;

/=M/3UM2P=$* <(* 82=$8/MRQ=P3;YQM/0!('>+,#$QTM/0(* 82=$8/MRQ=P3;YQM/0!+(>(?# Q18PJ23/.RQ1/)OR/T3PY0QM/YQ1*), 83@82=$

MR/YQN/3/=EMR PTZ[S/M/LMP0YQ11/MQM'': =8Q=S MR/LP3U8= M/8./0QMU0/YQ11/MQM('A)D/1MU3M1%\P0/NPS2Q82=/$MR/0/E0/112P=

/]UQM2P= YQ1!B7'7:)&"C&+)'(&$#

'

B&$MR/32=Q00Q=E/YQ1Y2MR2=*)'* <7)*

!

E"TP00UMQ/LQ0.2=/$MR/0/E0/112P= /]UQM2P= YQ1!B

F,,)&,"G&,)'+F$#

'

B&$MR/32=Q00Q=E/YQ1Y2MR2=*)'* <7)*

!

E"TP0/NPS2=$MR/0/E0/112P= /]UQM2P= YQ1!B&(&)*F"GF)&&($#

'

B*)FFF'$MR/32=Q00Q=E/YQ1Y2MR2=*)(+( <?)'+

!

E)OR/QN/0QE/0/LPN/0-PT/NPS2Q82=/YQ1F?),H!, B:#$D65&)&&H"OR/QN;

/0QE/0/LPN/0-PT0UMQ/LQ0.2=/YQ1F?)(H!, B:#$#$%&)&?H"OR/QN/0QE/0/LPN/0-PT/NPS2= YQ1F?),H!, B:#$D65')&*H 0/;

1./LM2N/3-)%P=L3U12P=%OR/8/MRPS 21128.3/$QLLU0QM/Q=S Y2MR EPPS 0/.0PSUL2J232M-)

J"6 K)$,1%5@+9*( 04)(32(0:(!VU11)# W/=MR"/NPS2Q82=/"0UMQ/LQ0.2=/"/NPS2=""#$%

!!吴茱萸为芸香科植物吴茱萸 5@+9*( 04)(32(0:(!VU11)#

J/=MR)的干燥近成熟果实$具有温胃止呕&温脾止泻&散寒止

痛等功效' 吴茱萸中的主要成分为吴茱萸碱&吴茱萸次碱和

吴茱萸内酯等' 本实验通过高效液相色谱法同时测定吴茱

萸中吴茱萸碱&吴茱萸次碱和吴茱萸内酯的含量$该方法稳

定$重现性好$操作简单$是吴茱萸质量监控较理想的方法'

&!试药与试剂

IE23/=M&&** 6/02/1高效液相色谱仪$IE23/=M"#&&** 二

((:(
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极管阵列检测器$%R/86MQM2P=1色谱工作站$X/MM3/0Ia'7* 型

电子天平!瑞士 X/MM3/0#$Da:'%6 旋转蒸发仪!上海亚荣生

化仪器厂#'

吴茱萸碱&吴茱萸次碱和吴茱萸内酯对照品由中药固体

制剂制造技术国家工程研究中心提供' 吴茱萸为市售药材$

经江西中医学院杨世林教授鉴定为芸香科植物吴茱萸 5@+J

9*( 04)(32(0:(!VU11)#J/=MR)的干燥近成熟果实' 甲醇为色谱

纯$其它试剂均为分析纯$水为超纯水'

'!方法与结果

')&!色谱条件!IE23/=M&&** 6/02/1高效液相色谱仪$"-./0;

123456' %

&,

色谱柱!7)+ 889':* 88$:

!

8#"流动相%甲醇;

水梯度洗脱$* <(* 82=$甲醇;水!('>+,#$(* 82=以后$甲醇;

水!+(>(?#"流速%*), 83@82="检测波长%'': =8"柱温%('A'

')'!对照品溶液的制备!精密称取吴茱萸碱 ')** 8E&吴茱

萸次碱 ')** 8E和吴茱萸内酯 ()+( 8E置 &* 83容量瓶中$

加甲醇溶解并定容至刻度$摇匀$备用'

')(!供试品溶液的制备!称取吴茱萸药材 ()+* E于 :** 83

容量瓶中$加入乙醇 '** 83$回流提取 ' R$过滤$减压蒸干溶

剂后用甲醇溶解$转移至 :* 83容量瓶中$甲醇稀释至刻度$

摇匀$即得'

')7!线性关系考察!分别精密吸取吴茱萸碱&吴茱萸次碱

和吴茱萸内酯混合对照品溶液 &$'$:$&*$&:$'*

!

3注入液相

色谱仪$在上述条件下进行分析$测定对照品色谱峰面积$以

色谱峰面积对进样量进行回归分析$得到回归方程%

!吴茱萸碱 B7':'&&"C&+&'(&$#

'

B&

!吴茱萸次碱 BF,,&&,"G&,&'+F$#

'

B&

!吴茱萸内酯 B&(&&*F"GF&&&($#

'

B*&FFF'

结果表明$吴茱萸碱&吴茱萸次碱&吴茱萸内酯进样量

!"#分别在 *)'* <7)**

!

E&*)'* <7)**

!

E&*)(+( <?)'+

!

E

范围内$与峰面积的值!!#呈线性关系'

'):!精密度试验!取吴茱萸供试品溶液 & 份$在上述色谱

条件下$重复进样 : 次$每次进样 '*

!

3$记录峰面积$计算得

吴茱萸碱&吴茱萸次碱和吴茱萸内酯的峰面积 #$%分别为

')?'H&'),&H和 &)7:H '

')+!供试品溶液稳定性试验!取吴茱萸供试品溶液分别在

*&'&7&,&&'&'7 R 测定$记录峰面积' 结果吴茱萸碱峰面积

的#$%为 ')''H$吴茱萸次碱峰面积的#$%为 '):(H$吴茱

萸内酯峰面积的#$%为 ')&,H'

')?!重现性试验!称取吴茱萸药材 : 份$每份约 ()+* E$按

供试品溶液制备方法进行处理后$取 '*

!

3注入液相色谱仪$

在上述色谱条件下进行测定$记录峰面积' 结果吴茱萸碱&

吴茱萸次碱和吴茱萸内酯峰面积的 #$%分别为 '),(H&')

*,H和 ')F7H'

'),!回收率试验!称取适量吴茱萸药材 : 份$分别精密加

入一定量的对照品溶液$按样品溶液制备方法处理$回收率

结果见表 &&'&('

')F!样品的测定!按供试品溶液制备法分别制备 ( 份样

品$分别取 '*

!

3注入液相色谱仪$上述色谱条件下外标法进

行分析测定$结果见表 7'

表 &!吴茱萸碱加样回收率试验结果

样品中量
@

!

E

添加量
@

!

E

测得量
@

!

E

回收率
!H#

平均回收率
!H#

#$%

!H#

(?:)& (:* ?'*)7 F,)?

(?')* (:* ?'&): FF)F

(?')F (:* ?&7)+ F?)+ F?)? &):&

(?,)7 (:* ?&:)& F+)'

(?+)? (:* ?&')F F+)&

表 '!吴茱萸次碱加样回收率试验结果

样品中量
@

!

E

添加量
@

!

E

测得量
@

!

E

回收率
!H#

平均回收率
!H#

#$%

!H#

?F7)' ,** &:,?)? FF)'

?,')7 ,** &:+:)+ F?)F

?,F)& ,** &:+?)* F?)' F?), *),&

?F:)? ,** &:?*): F+)F

?F?), ,** &:,')& F,)*

!! 表 (!吴茱萸内酯加样回收率试验结果

样品中量
@

!

E

添加量
@

!

E

测得量
@

!

E

回收率
!H#

平均回收率
!H#

#$%

!H#

?):+ ?):* &7)F, F,)F

?),* ?):* &:)*& F+)&

?)+* ?):* &7),+ F+), F?)F &)':

?):' ?):* &7)F+ FF)'

?)7& ?):* &7),* F,):

表 7!样品测定结果%, B:&!! @8E(E

G&

样品 吴茱萸碱 吴茱萸次碱 吴茱萸内酯

& &)77 &)7' (&)7*

' &)7: &)77 (')+&

( &)7: &)7* ('):7

(!讨论

通过用IE23/=M"#&&** 二极管阵列检测器检测吴茱萸碱&吴

茱萸次碱和吴茱萸内酯对照品在 '': =8左右有最大吸收$

因此检测波长定为 '': =8"本实验经摸索筛选采用甲醇;水

梯度洗脱$使得吴茱萸碱&吴茱萸次碱和吴茱萸内酯的峰与

杂质峰分开$分离效果较为理想' 在样品制备中考察了样品

提取条件$设计以水&:*H乙醇和 F:H乙醇为提取溶剂$结果

以 :*H乙醇提取含量最高'
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