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二妙散生物碱类成分的定量分析
`

陈 婷 徐 强 严永清

(中国药科大学 南京 12 0 0 3)8

摘要 本文在前报对二妙散水提物中的免疫抑制活性成分进行定性分析的基础 上
,

应用

T L C S 及 H P L C 法对其中的生物碱进行了定量测定
,

并与黄柏水提物中的各生物碱含量进行了比

较
,

结果表明
,

二妙散中各生物碱的含量均低于黄柏
,

其中小璧碱和 巴马汀的含量减少幅度最大
。

关键词 二妙散 生物碱 T L C S H P L C 定量分析
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A b s t r a c t
: B a s e d o n t h e q u a l l t a t l v e a n a

l y
s i s f o r t h e im m u n o s u p r e s s i v e e o m p o -

n e n t s i n t h e a q u e o u s e x t r a e t s f r o m E r m i a o P o w d e r ( E M P ) r e p o r t e d i n o u r p r e v io u s

p a p e r ,

p
r e s e n t i n v e s t i g a t i o n w a s e a r r l e d o u t t o d e t e r m i n e a lk a l o i d

s i n E M P a n d

C o r t e s p h e l l o d e n d r i ( C P ) q u a n t i t a t i v e l y u s i n g T L C S a n d H P L C m e t h o d
s

.

T h e r e s u l t
s

d e m o n s t r a t e d t h a t q u a n t i t y o f a l l t h e i n d iv id u a l a lk a lo id
s

d e t e r
m i n e d i n EM P

, e s -

k p e e ia l l y b e r b e r i n e a n d p a lm a t l n e ,

w a s l e s s t h a n t h a t o f e o r r e s
p o n d l n g o n e s i n C P

.

K e y w o r d s :

E r m i a o P o w d e r ; a l k a lo id ; T L C S ; H P L C ; q u a n t it a t l v e a n a l y s i s

古方二妙散 由黄柏
、

苍术二药组成
。

我们

的前期研究发现
,

其水提物对迟发型超敏反

应有显著的抑制活性
,

且作用较单味黄柏
、

苍

术为强
` 〕 ; 进一 步的研究表明

,

黄柏中的生物

碱是二妙散免疫抑制作 用的主要活性成分之

一
〔 ? 〕 。

本文在此基础上用双波长薄层扫描法

及反相高效液相法测定了二妙散及黄柏水提

物中各生物碱的含量
,

并进行比较
,

以阐明生

物碱含量与二妙散免疫抑制作用之间的关系
。

1 实验部分

L l 仪器
、

药品与药材
L L I 仪器 日本岛津 L e 一 Z F 型高效液

相色谱仪
; 日本 岛津 S P D 一 1 型多波长紫外

检测器
; 上海计算技术所

c D M C 一 I E 型色谱

数 据 处 理 机
;
岛 津 C S 9 30 薄 层 扫 描 仪

;

C Q 2 5 o 超声波清洗器
。

1
.

1
.

2 药品 盐酸 小璧碱
、

盐酸巴马汀
、

盐

酸药根碱均 购自中国生物制品检定所
;
黄柏

碱 由日本歧阜药科大学森裕志教授惠赠
; H B

一 1 为 自提结晶
,

结构待定
。

1
.

1
.

3 药材黄柏为芸香科植物黄皮树 P he l
-

l o d e n d r o n c h i n e n s e S e h n e id 的树皮
.

苍术为

菊 科 植 物 茅 苍 术 A t r a e t y l o d e s
la n c e a

( T h u n b
.

) D C 的根茎
。

黄柏水提物由黄柏药

,
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材加 n 倍水分三次煎煮
,

合并煎煮液
.

浓缩
、

干燥得粉末
,

得率为 20 % ; 二妙散水提物 由

黄柏和苍术等量药材按同法提 取而得
,

得率

为 3 1%
。

1
.

2 薄层层析的含量测定与结果

1
.

2
.

1 薄层层析条件 薄层板
:
G F 25 ;

高效

硅胶板
,

1 05 C 活化半小时
;展开剂

:

正丁醇
:

冰醋酸
:

水 7 : 1 : 2 ; 展距
:

15 c m ; 显色

剂
:

碘化秘钾
。

测定波长
: 入

s

一 6 2 0n m
,

耘 -

3 6 On rn
o

1
.

2
.

2 样品的制备 精密称取黄柏水提物

1
.

00 9 及二妙散水提物 1
.

5 59 (相当于 g5 黄

柏生药 )
,

加 20 m l 水超声溶解后
,

再 加 95 %

的 乙醇 56 m l
,

边加边搅拌
,

使之成 70 %的醇

沉液
,

离心
,

上 清液定量转 移至 10 o m l 容量

瓶中
,

用 70 %的乙醇洗涤沉淀
,

合并上清液
,

最后加 70 % 乙醇稀释 至刻度
。

制得 浓度为

S Om g (黄柏生药 ) / m l 的各样品
。

1
.

2
.

3 测定结果 取 上述各样品液 10 川
,

间隔点样
,

用盐酸小璧碱
、

盐酸巴马汀
、

黄柏

碱
、

H B 一 1 作定性对照
。

薄层扫描见图 1
。

以

峰面积为测定值
,

结果见表 1
。

图 l

1
.

H B 一 l

巢碱

二妙散中生物碱的薄层扫描图

2
.

黄柏碱 3
.

盐酸巴马汀 4
.

盐酸小

表 1 薄层扫描测定结果

盐酸小壁碱 盐酸 巴马汀 黄柏碱 H B 一 l

4 1 6 4 0

3 8 7 4 4

6
.

9 5

总和

黄柏水提物 7 6 1 4>11 2 5 1 2 4

二妙散水提物 6 4 5 41 2 2 9 6 4

含量减少数 ( % ) 2 , 1 5
.

2 1 2
.

2

, 夕

峰面积
; 2 )

二妙散较黄柏生物碱含量的减少数
。

1
.

3 H P L C 的含量测定与结果

1
.

3
.

1 液相色谱条件 色谱柱
: N uc l e os il 一

O D S S 只 25 om m 分析柱
。

流动相
:

甲醇
:

磷

酸盐缓冲液
:

十二烷基硫酸钠 60
,

40
, .0 1

(m l :
m l :

g )
。

流速
: 1

.

Om l / m i n
。

检测波 长
:

2 6 4 n m
。

柱温
: 2 5

一

C
。

1
.

3
.

2 线性试验 精密称取盐酸小壁碱
、

盐

酸 巴马 汀
、

盐酸 药根 碱
、

黄 柏 碱
、

H B 一 1 适

量
,

置 25 m l 容量瓶中
,

加甲醇溶解
,

并稀释

表 2 标准品的回归方程 (n 一 2)

标准品 相关系数 回归方程

盐酸小璧碱 0
.

9 9 7 6 y = O
·

0 5 6 8 + l
·

6 0 7 7 x

盐酸巴马汀 0
.

9 9 9 1 y = 一 O
·

0 2 3 9 + 1
·

5 3 9 2 x

盐酸药根碱 0
.

9 9 8 6 y 一 O
·

0 1 0 8+ l
·

4 8艺4 x

黄柏碱 0
.

9 9 s 9 y 一 0
.

0 0 6 6斗 O
·

1 9 2 l x

H B一 1 O
.

9 9 8 O y = 0
.

0 0 6 7 + o
.

6 2 6 3 x

2 1 6 8

1 0 2 3

1 1
.

3

1 4 5 0 7 6

1 2 7 2 7 2

1 2
.

3

图 2 数种生物碱的 H P L C 色谱图

1
.

盐酸小璧碱 2
.

盐酸巴马汀

3
.

盐酸药根碱 4
.

H B一 1 5
.

黄柏碱

至刻度
。

取上述 5种生物碱混合液进样
,

色谱

图如图 2 所示
,

用峰面积 X 对进样 量年 g ) Y

回归
,

得各标准品的回归方程 见表 2
。
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1
.

3
.

3 样品的提取方法 取黄柏水提

物 4 om g 及二妙散水提物 1 24 m g 左右 (相当

于黄柏生药 20 om g )
,

精密称定
,

置索 氏提取

器中回流提取至无色 (约需 16 小时 )
,

回收溶

剂至干
,

加 5m l 甲醇超 声溶解
,

定量转 移至

l o m l 容量瓶中
,

稀释至刻度
,

过滤
,

弃去初滤

液
,

收集继滤液
,

供测定
。

1
.

3
.

4 测定结果 取二妙散及黄柏样品液

1 5川 进样
,

外标两点法按前述选定色谱条件

测定
。

按峰面积计算
,

结果见表 3
,

黄柏及二

妙散水提物中生物碱的含量均按黄柏生药量

计 ( g / 1 0 0 9 )
。

表 3 含量测定结果 (n 一 2)

小璧碱 + 巴马汀 H B一 1

2908388.90
.1.1.019

黄柏水提物

相对误差 ( % )

二妙散水提物

相对误差 ( % )

含量减少数 ( % ) ` ’

0
.

7 8 9 3

1
.

4 6

0
.

5 8 8 6

1
.

0 0

2 5
.

4 3

药根碱

0
.

0 1 7 4

0
.

4 9

0
.

0 1 3 8

0
.

7 2

2 1
.

0 7

0
.

4 7 1 5

1
.

2 7

0
.

4 1 6 0

0
.

9 1

1 1
.

8 6

黄柏碱

0
.

0 7 3 4

0
.

2 4

0
.

0 6 5 0

0
.

9 8

总和

1
.

3 5 2

1 1
.

5

` ’
二妙散较黄柏生物碱含量的减少数

。

2 讨论

有文献报道
,

小璧碱型生物碱与其它药

材配伍后
,

其含量均有显著降低
〔 3

、

` 〕 。

为了探

讨二妙散 中生物碱含量的变化
,

本文先 用薄

层扫描法测定了二妙散及黄柏水提物中生物

碱的相对含量
,

继之用高效液相法确定
。

结果

表明
,

二妙散水提物中生物碱的含量
,

均低于

黄柏
,

其 中小璧碱和 巴马 汀及药 根碱 降低

20 % 以 上
,

证实了黄柏与苍术配伍后其主要

生物碱含量 明显减少
,

推测其原 因可能系鞭

质类化合物与生物碱产生沉淀所致
,

因为我

们曾用氧化还原法测定了黄柏
、

苍术及二妙

散 中鞭质的含量
,

发现二妙散 中蹂质的含量

也较黄柏
、

苍术单味含量之和为低 (数据未发

表 )
。

二妙散中生物碱含量的降低与其免疫抑

制作用的关 系尚有待进 一步探讨
,

因为前期

实验 已经证明二妙散免疫抑制作用的有效成

分包括小壁碱以外的生物碱及生物碱以外的

成分
〔 2〕 ,

寻找其它活性成分
,

并研究其与生物

碱的关 系
,

将有助于阐明二妙散免疫抑制作

用的化学基础
。
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心元对狗血流动力学和心肌耗氧量的影响

王正荣 肖 静 郭惠玲 尹华虎

(华西 医 科大 学生物 医 学工程研 究室 成都 6 1 0 0 4 1)

王红星 (四川省 医科院简阳 动 物中心 简阳 )

方 国璋 (四 川吉泰安药业有限公司 成都 )

摘要 本文对一种新的中药复方颗粒一心元进行了药效学研究
。

通过动物实验证明了心元有

扩张冠状动脉
,

增加冠脉流量
,

减少心肌耗氧量等作用
。

因此
,

心元是一种能有效改善心血管机能


