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摘要： 目的　 建立人字果 Ｄｉｃｈｏｃａｒｐｕｍ ｄａｌｚｉｅｌｉｉ （Ｄｒｕｍｍ． ｅｔ Ｈｕｔｃｈ．） Ｗ． Ｔ． Ｗａｎｇ ｅｔ Ｈｓｉａｏ 质量标准。 方法　 ＨＰＬＣ 法测定

木兰花碱含有量， 酸性染料比色法测定总生物碱含有量， ２０１５ 年版 《中国药典》 法测定水分、 总灰分、 酸不溶性灰

分、 醇溶性浸出物含有量。 结果　 木兰花碱在 ０􀆰 ２００ ２～ １０􀆰 ０１ μｇ 范围内线性关系良好 （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ９）， 平均加样回收

率为 １００􀆰 ７０％ ， ＲＳＤ 为 ２􀆰 ９％ ； 总生物碱在 ４􀆰 ０４８～２０􀆰 ２４ ｍｇ ／ Ｌ 范围内线性关系良好 （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ８）， 平均加样回收率

为 ９６􀆰 ７０％ ， ＲＳＤ 为 ３􀆰 ６％ 。 １２ 批样品中， 木兰花碱、 总生物碱、 水分、 总灰分、 酸不溶性灰分、 醇溶性浸出物质量

分数分别为 ０􀆰 ２７％ ～１􀆰 ４９％ 、 ３􀆰 ３５％ ～ ５􀆰 ９８％ 、 ６􀆰 ４５％ ～ ８􀆰 ５０％ 、 ９􀆰 １１％ ～ １３􀆰 ３５％ 、 ０􀆰 ２７％ ～ ２􀆰 ９６％ 、 １８􀆰 ４１％ ～ ２５􀆰 ０６％ 。
结论　 该方法准确可靠， 重复性好， 可用于人字果的质量控制。
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　 　 人字果又名岩节连， 为毛茛科人字果属植物蕨

叶人字果 Ｄｉｃｈｏｃａｒｐｕｍ ｄａｌｚｉｅｌｉｉ （Ｄｒｕｍｍ． ｅｔ Ｈｕｔｃｈ．）
Ｗ． Ｔ． Ｗａｎｇ ｅｔ Ｈｓｉａｏ 的干燥全草或根茎， 为贵州民

间常用药材， 具有清热解毒、 消肿止痛的功效［１］，
主要分布于贵州、 四川、 江西、 广西等地［２⁃５］。
２０１５ 年， 贵州食品药品监督管理局修订 ２００３ 年版
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《贵州省中药材、 民族药材质量标准》， 将人字果

列为新增补药材品种。
目前， 关于人字果的研究较少， 仅涉及分类学

方面［６⁃１３］。 课题组前期采用 ＬＣ⁃ＭＳ、 对照品及文献

比对［１４⁃１６］等方法， 明确了人字果中含有木兰花碱，
它具有抗炎、 抗抑郁、 抗菌等活性， 而且对骨关节

软骨变形有一定抑制作用［１７⁃２０］， 这与该药材消肿

止痛功效密切相关， 但质量控制手段的缺乏严重制

约了其良性发展。 因此， 本实验通过 ＨＰＬＣ⁃ＤＡＤ、
酸性染料比色法分别首次测定人字果中木兰花碱、
总生物碱含有量， 并按照 ２０１５ 年版 《中国药典》
四部通则方法测定水分、 总灰分、 酸不溶性灰分、
醇溶性浸出物含有量， 以期为有效控制该药材质量

提供依据， 也为其后续开发利用奠定基础。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 ＵｌｔｉＭａｔｅ⁃３０００ 型高效液相色谱仪， 配

置 ＤＡＤ 检测器 （美国 Ｔｈｅｒｍｏ 公司）； ＵＶ１８００ 型紫

外⁃可见分光光度计 （日本岛津公司）； ＡＧ１３５ 型

电子天平 （瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ＫＱ⁃５００ＤＥ
型数控超声波清洗器 （昆山市超声仪器有限公

司）； Ｐｎｔｕｌｉｐｓ ＢＰ⁃Ｃ１８ 色谱柱 （上海谱宁分析技术

有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 木兰花碱对照品 （成都曼思特

生物科技有限公司， 批号 ＭＵＳＴ⁃１７０７１７１１， 纯度

９９􀆰 ０２％ ）。 乙腈为色谱纯 （美国天地公司）； 磷

酸、 三乙胺、 二水合磷酸二氢钠、 溴百里香酚蓝、
二氯甲烷、 甲醇、 乙醇均为分析纯； 水为重蒸

馏水。
１􀆰 ３　 药材　 人字果均为课题组从贵州主要分布地

区采集的野生品， 经贵州中医药大学孙庆文教授鉴

定为毛茛科植物蕨叶人字果 Ｄｉｃｈｏｃａｒｐｕｍ． ｄａｌｚｉｅｌｉｉ
（Ｄｒｕｍｍ． ｅｔ Ｈｕｔｃｈ．） Ｗ． Ｔ． Ｗａｎｇ ｅｔ Ｈｓｉａｏ 的干燥全

草， 具体信息见表 １。 药材在 ４０ ℃下烘干， 粉碎

后过 ３ 号筛， 置于干燥器中备用。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 常规物质检查与浸出物含有量测定　 分别按

照 ２０１５ 年版 《中国药典》 四部通则 ０８３２ 水分测定

法第二法、 ２３０２ 灰分测定法、 ２２０１ 浸出物测定法

（热浸法） 测定水分、 总灰分、 酸不溶性灰分、 醇

溶性浸出物含有量， 结果见表 ２。
２􀆰 ２　 木兰花碱含有量测定

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液制备　 精密称取干燥至恒重的木

兰花碱对照品 ２５􀆰 ０２ ｍｇ， 置于 ２５ ｍＬ 量瓶中， ７５％
甲醇定容至刻度， 摇匀， 即得 （１ ０００􀆰 ８ ｍｇ ／ Ｌ）。

表 １　 样品信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ

编号 采集时间 采集地点 纬度 经度

１Ｓ ２０１６􀆰 ０６􀆰 １５ 贵州省绥阳县 ２８°０１′２３″ １０７°０５′３６″
２Ｓ ２０１６􀆰 ０６􀆰 １５ 贵州省绥阳县 ２８°０１′４５″ １０７°０５′１８″
３Ｓ ２０１６􀆰 ０６􀆰 １５ 贵州省绥阳县 ２８°０１′３７″ １０７°０５′２９″
４Ｓ ２０１６􀆰 ０８􀆰 ０７ 贵州省独山县 ２５°５４′４８″ １０７°４１′５７″
５Ｓ ２０１５􀆰 ０８􀆰 ２８ 贵州省江口县 ２７°２１′１０″ １０８°８２′６７″
６Ｓ ２０１６􀆰 １０􀆰 ２９ 贵州省江口县 ２７°４２′６４″ １０８°４９′３３″
７Ｓ ２０１６􀆰 １０􀆰 ２９ 贵州省江口县 ２７°８８′１２″ １０８°７２′５６″
８Ｓ ２０１７􀆰 ０４􀆰 ０３ 贵州省雷山县 ２６°２２′６７″ １０８°１０′７０″
９Ｓ ２０１７􀆰 ０４􀆰 ０３ 贵州省雷山县 ２６°２２′３１″ １０８°１０′６２″
１０Ｓ ２０１７􀆰 ０４􀆰 ０３ 贵州省雷山县 ２６°２２′１９″ １０８°１０′８４″
１１Ｓ ２０１７􀆰 ０４􀆰 ０３ 贵州省雷山县 ２６°２２′４５″ １０８°１０′９７″
１２Ｓ ２０１７􀆰 ０４􀆰 ０３ 贵州省雷山县 ２６°２２′０５″ １０８°１０′３４″

表 ２　 浸出物、 水分、 总灰分、 酸不溶性灰分含有量测定

结果 （ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｅｘｔｒａｃｔ， ｗａｔｅｒ，

ｔｏｔａｌ ａｓｈ ａｎｄ ａｃｉｄ⁃ｉｎｓｏｌｕｂｌｅ ａｓｈ （ｎ＝３）

编号 浸出物 ／ ％ 水分 ／ ％ 总灰分 ／ ％ 酸不性灰分 ／ ％
１Ｓ ４０􀆰 ２５ ６􀆰 ８７ １３􀆰 ３５ ０􀆰 ３４
２Ｓ ３６􀆰 ６４ ７􀆰 ３４ １２􀆰 ７７ ０􀆰 ７１
３Ｓ ３８􀆰 ０１ ６􀆰 ４５ １３􀆰 １５ ０􀆰 ２８
４Ｓ ４４􀆰 ３１ ７􀆰 ５８ １０􀆰 ６６ ０􀆰 ６０
５Ｓ ４６􀆰 １８ ８􀆰 ４９ ９􀆰 １１ ０􀆰 ３５
６Ｓ ４６􀆰 ２８ ８􀆰 ５０ ９􀆰 ２５ ０􀆰 ３２
７Ｓ ４２􀆰 ９３ ７􀆰 ７３ ９􀆰 ３６ ０􀆰 ２９
８Ｓ ４７􀆰 ４７ ７􀆰 ６３ ９􀆰 ７９ ０􀆰 ４５
９Ｓ ４６􀆰 ０３ ７􀆰 ６１ ９􀆰 １１ ０􀆰 ３５
１０Ｓ ４１􀆰 ９０ ７􀆰 ３７ １１􀆰 ８３ ０􀆰 ８８
１１Ｓ ４７􀆰 ２８ ７􀆰 ６６ ９􀆰 ７４ ０􀆰 ３２
１２Ｓ ４９􀆰 ６８ ７􀆰 ７１ ９􀆰 ８６ ０􀆰 ２７

２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液制备　 取药材粉末约 １􀆰 ０ ｇ， 精

密称定， 置于 ５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 精密加入

７５％ 甲 醇 ２５ ｍＬ， 称 定 质 量， 超 声 （ １００ Ｗ、
４０ Ｈｚ） 提取 １ ｈ， 取出， 放冷， ７５％ 甲醇补足减失

的质量， 摇匀， 滤过， 取 １５ ｍＬ 续滤液， ２５ ｍＬ 石

油醚 （３０～６０ ℃） 萃取 ３ ～ ４ 次至石油醚层无明显

变化， 下层萃取液经 ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜过滤，
即得。
２􀆰 ２􀆰 ３ 　 色 谱 条 件 　 Ｐｎｔｕｌｉｐｓ ＢＰ⁃Ｃ１８ 色 谱 柱

（２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （ Ａ） ⁃
（０􀆰 １％ 磷酸⁃０􀆰 １％ 三乙胺） （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～
１０ ｍｉｎ， ５％ ～ ２０％ Ａ； １０ ～ ３０ ｍｉｎ， ２０％ ～ ４０％ Ａ）；
体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２５ ℃； 检测波长

２７０ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２􀆰 ４　 专属性考察　 精密吸取对照品、 供试品溶

液、 空白溶液各 １０ μＬ， 在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项色谱条件

下进样测定， 结果见图 １。 由此可知， 供试品溶液
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中各成分色谱峰的保留时间与对照品一致， 分离度

均大于 １􀆰 ５， 而且达到基线分离， 峰纯度在 ９８％ 以

上， 表明该方法专属性良好。

１． 木兰花碱

１． ｍａｇｎｏｆｌｏｒｉｎｅ

图 １　 木兰花碱 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｍａｇｎｏｆｌｏｒｉｎｅ

２􀆰 ２􀆰 ５　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下

对 照 品 溶 液 ０􀆰 １、 ０􀆰 ５、 １􀆰 ０、 ２􀆰 ０、 ３􀆰 ０、 ４􀆰 ０、
５􀆰 ０ ｍＬ， 置于 ５ ｍＬ 量瓶中， ７５％ 甲醇稀释定容至

刻度， 摇匀， 在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项色谱条件下进样测

定。 以进样量为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 得方程为 Ｙ ＝ ２１􀆰 ７９６Ｘ － ０􀆰 ６４４ １
（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９）， 在 ０􀆰 ２００ ２～１０􀆰 ０１ μｇ 范围内线性关

系良好。
２􀆰 ２􀆰 ６　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对

照品溶液 １０ μＬ， 在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项色谱条件下进样

测定 ６ 次， 测得木兰花碱峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ４７％ ，
表明仪器精密度良好。
２􀆰 ２􀆰 ７　 稳定性试验　 取药材粉末 （５Ｓ） 约 １􀆰 ０ ｇ，
精密称定， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶

液， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４、 ４８ ｈ 在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项

色谱条件下进样测定， 测得木兰花碱含有量 ＲＳＤ
为 ０􀆰 ６０％ ， 表明溶液在 ４８ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ２􀆰 ８　 重复性试验 　 取药材粉末 （５Ｓ） ６ 份， 每

份约 １􀆰 ０ ｇ， 精密称定， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制

备供试品溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项色谱条件下进样测

定， 测得木兰花碱含有量 ＲＳＤ 为 １􀆰 １％ ， 表明该方

法重复性良好。
２􀆰 ２􀆰 ９　 加样回收率试验　 称取木兰花碱含有量已

知的药材粉末 （５Ｓ） ９ 份， 每份约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称

定， 分别按 １ ∶ ０􀆰 ５、 １ ∶ １、 １ ∶ １􀆰 ５ 比例加入对照

品溶液， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项色谱条件下进样测定， 计算回收

率， 结果见表 ３。
表 ３　 木兰花碱加样回收率试验结果 （ｎ＝９）

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｍａｇｎｏｆｌｏｒｉｎｅ （ｎ＝９）
称样量 ／

ｇ
原有量 ／

ｍｇ
加入量 ／

ｍｇ
测得量 ／

ｍｇ
回收率 ／

％
平均回收

率 ／ ％
ＲＳＤ ／
％

０􀆰 ５００ １ ２􀆰 ２７２ ３ １􀆰 ０００ ８ ３􀆰 ３０９ ６ １０３􀆰 ６
０􀆰 ５００ １ ２􀆰 ２７２ ３ １􀆰 ０００ ８ ３􀆰 ２９５ ５ １０２􀆰 ２
０􀆰 ５００ ０ ２􀆰 ２７１ ８ １􀆰 ０００ ８ ３􀆰 ３２４ ５ １０５􀆰 ２
０􀆰 ５００ ０ ２􀆰 ２７１ ８ ２􀆰 ００１ ６ ４􀆰 ２８５ ８ １００􀆰 ６
０􀆰 ５００ ２ ２􀆰 ２７２ ７ ２􀆰 ００１ ６ ４􀆰 ２８３ ３ １００􀆰 ５
０􀆰 ５００ １ ２􀆰 ２７２ ３ ２􀆰 ００１ ６ ４􀆰 ２８０ ４ １００􀆰 ３
０􀆰 ５００ ２ ２􀆰 ２７２ ７ ３􀆰 ００２ ４ ５􀆰 １９４ ８ ９７􀆰 ３
０􀆰 ５００ ２ ２􀆰 ２７２ ７ ３􀆰 ００２ ４ ５􀆰 ２１６ ４ ９８􀆰 ０
０􀆰 ５００ ０ ２􀆰 ２７１ ８ ３􀆰 ００２ ４ ５􀆰 ２１５ ６ ９８􀆰 ０

１００􀆰 ７０ ２􀆰 ９

２􀆰 ２􀆰 １０　 样品含有量测定 　 取 １２ 批药材粉末， 按

“２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 ３”
项色谱条件下进样测定， 计算含有量， 结果见

表 ４。
表 ４　 木兰花碱含有量测定结果 （ｎ＝３）

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｍａｇｎｏｆｌｏｒｉｎｅ
（ｎ＝３）

编号 木兰花碱 ／ ％
１Ｓ ０􀆰 ２７
２Ｓ ０􀆰 ３２
３Ｓ ０􀆰 ３１
４Ｓ １􀆰 ４９
５Ｓ ０􀆰 ５０
６Ｓ ０􀆰 ５７
７Ｓ ０􀆰 ７３
８Ｓ ０􀆰 ６１
９Ｓ ０􀆰 ７１
１０Ｓ ０􀆰 ６２
１１Ｓ ０􀆰 ７１
１２Ｓ ０􀆰 ９６

２􀆰 ３　 总生物碱含有量测定

２􀆰 ３􀆰 １　 对照品溶液制备　 精密称取干燥至恒重的

木兰花碱对照品 ５􀆰 ０６ ｍｇ， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 加

水稀释定容至刻度， 摇匀， 即得 （１０１􀆰 ２ ｍｇ ／ Ｌ）。
２􀆰 ３􀆰 ２　 供试品溶液制备 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下层萃

取液 ８ ｍＬ， 稀释定容至５０ ｍＬ量瓶中， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ３　 缓冲液制备 　 取 ０􀆰 ２ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸二氢钠溶

液适量， 配制成 ｐＨ 为 ４􀆰 ５ 的溶液， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ４　 显色剂制备 　 取溴百里香酚蓝 ０􀆰 １５ ｇ，
２􀆰 ５ ｍＬ ＮａＯＨ 溶液 （１ ｍｏｌ ／ Ｌ） 溶解， 加水稀释定

容至 ５００ ｍＬ， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ５　 检测波长筛选 　 精密吸取对照品溶液

２ ｍＬ、 供试品溶液 （６Ｓ） １ ｍＬ， 置于分液漏斗中，
１８５２
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加入 １２ ｍＬ 缓冲液， 摇匀， 再加入 ２ ｍＬ 显色剂，
摇匀， 再加入 １５ ｍＬ 二氯甲烷， 充分振摇 ２ ｍｉｎ，
静置 １ ｈ 后分取二氯甲烷液； 另取 １２ ｍＬ 缓冲液，
同法制备空白溶液。 按照 ２０１５ 年版 《中国药典》
要求， 在 ３００～６００ ｎｍ 波长处进行扫描， 发现对照

品、 供试品溶液中生物碱与染料所形成的络合物在

４０９ ｎｍ 处均有稳定的最大吸收， 故选择其作为检

测波长。
２􀆰 ３􀆰 ６　 线性关系考察　 精密吸取 “２􀆰 ３􀆰 １” 项下对

照品溶液 ０􀆰 ６、 １􀆰 ０、 １􀆰 ４、 １􀆰 ８、 ２􀆰 ２、 ２􀆰 ６、 ３􀆰 ０ ｍＬ，
加水稀释定容至 ３ ｍＬ， 按 “２􀆰 ３􀆰 ５” 项下方法测定

吸光度， 在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项色谱条件下进样测定。 以

溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 吸光度为纵坐标

（Ａ） 进行回归， 得方程为 Ａ ＝ ３６􀆰 ０９４Ｘ － ０􀆰 ０５６ ３
（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ８）， 在 ４􀆰 ０４８ ～ ２０􀆰 ２４ ｍｇ ／ Ｌ 范围内线性

关系良好。
２􀆰 ３􀆰 ７　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ３􀆰 １” 项下对照品溶

液 ２ ｍＬ， 按 “２􀆰 ３􀆰 ５” 项下方法测定吸光度 ６ 次，
测得其 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ６５％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ８　 稳定性试验　 取药材粉末 （５Ｓ） 约 １􀆰 ０ ｇ，
精密称定， 按 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶

液， 精密 量 取 １ ｍＬ， 于 ０􀆰 ５、 １􀆰 ０、 １􀆰 ５、 ２􀆰 ０、
２􀆰 ５、 ３􀆰 ０、 ３􀆰 ５、 ４􀆰 ０、 ５􀆰 ０ ｈ 按 “２􀆰 ３􀆰 ５” 项下方

法测定吸光度， 测得总生物碱含有量 ＲＳＤ 值为

２􀆰 ２％ ， 表明溶液在 ５􀆰 ０ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ９　 重复性试验 　 取药材粉末 （５Ｓ） ６ 份， 每

份约 １􀆰 ０ ｇ， 精密称定， 按 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项下方法制

备供试品溶液， 精密量取供试品溶液 １ ｍＬ， 按

“２􀆰 ３􀆰 ５” 项下方法测定吸光度， 测得总生物碱含

有量 ＲＳＤ 为 １􀆰 １％ ， 表明该方法重复性较好。
２􀆰 ３􀆰 １０　 加样回收率试验　 取总生物碱含有量已知

的药材粉末 （５Ｓ） ９ 份， 每份约 ０􀆰 ５ ｇ， 精密称定，
按 １ ∶ ０􀆰 ５、 １ ∶ １、 １ ∶ １􀆰 ５ 比例加入对照品溶液，
按 “２􀆰 ３􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 精密量取

１ ｍＬ， 按 “２􀆰 ３􀆰 ５” 项下方法测定吸光度， 计算回

收率， 结果见表 ５。
２􀆰 ３􀆰 １１　 样品含有量测定 　 取 １２ 批药材粉末， 按

“２􀆰 ３􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 精密量取

１ ｍＬ， 按 “２􀆰 ３􀆰 ５” 项下方法测定吸光度， 计算含

有量， 结果见表 ６。
３　 讨论

３􀆰 １　 木兰花碱含有量测定中色谱条件、 提取方法

筛选　 本实验比较了甲醇⁃水、 甲醇⁃酸水、 乙腈⁃酸
水、 乙腈⁃ （０􀆰 １％ 磷酸⁃０􀆰 １％ 三乙胺） 的洗脱分离

　 　 　 　表 ５　 总生物碱加样回收率实验结果 （ｎ＝９）
Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｔｏｔａｌ ａｌｋａｌｏｉｄｓ （ｎ＝９）
称样量 ／

ｇ
原有量 ／

ｍｇ
加入量 ／

ｍｇ
测得量 ／

ｍｇ
回收率 ／

％
平均回

收率 ／ ％
ＲＳＤ ／
％

０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ ８􀆰 ００１ ６ ２３􀆰 ７１４ １ ９４􀆰 ７９
０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ ８􀆰 ００１ ６ ２３􀆰 ５０６ ３ ９２􀆰 １９
０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ ８􀆰 ００１ ６ ２３􀆰 ７０１ １ ９４􀆰 ６２
０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ １５􀆰 ００３ ０ ３０􀆰 ５９０ ７ ９６􀆰 ３９
０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ １５􀆰 ００３ ０ ３０􀆰 ３２４ ５ ９４􀆰 ６１
０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ １５􀆰 ００３ ０ ３０􀆰 ５１２ ８ ９５􀆰 ８７
０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ ２５􀆰 ００５ ０ ４１􀆰 ６４９ １ １０２􀆰 ０６
０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ ２５􀆰 ００５ ０ ４１􀆰 ２５３ ０ １００􀆰 ４７
０􀆰 ５００ ０ １６􀆰 １２９ ８ ２５􀆰 ００５ ０ ４０􀆰 ９５４ ３ ９９􀆰 ２８

９６􀆰 ７０ ３􀆰 ６

表 ６　 总生物碱含有量测定结果 （ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｏｔａｌ ａｌｋａｌｏｉｄｓ

（ｎ＝３）

编号 总生物碱 ／ ％
１Ｓ ３􀆰 ３５
２Ｓ ３􀆰 ６８
３Ｓ ３􀆰 ５３
４Ｓ ５􀆰 ９８
５Ｓ ３􀆰 ５２
６Ｓ ４􀆰 ０７
７Ｓ ４􀆰 ５５
８Ｓ ３􀆰 ４７
９Ｓ ４􀆰 ０２
１０Ｓ ５􀆰 ０３
１１Ｓ ４􀆰 ５２
１２Ｓ ５􀆰 ６８

　 　 注：样品 ４Ｓ、１２Ｓ 精密量取 ０􀆰 ５ ｍＬ，其他批次样品均精密量取

１ ｍＬ。

情况， 最终选择乙腈⁃ （０􀆰 １％磷酸⁃０􀆰 １％三乙胺）； 比

较了 Ｔｈｅｒｍｏ Ａｃｃｕｃｏｒｅ Ｃ１８（１５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ２􀆰 ６ μｍ）、
依利特 Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＯＤＳ （２５０ ｍｍ × ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）、
Ａｇｉｌｅｎｔ ＳｔａｂｌｅＢｏｎｄ Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ （ ２５０ ｍｍ × ４􀆰 ６ ｍｍ，
５ μｍ）、 Ｐｎｔｕｌｉｐｓ ＢＰ⁃Ｃ１８ （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ） 色

谱柱的分离情况， 发现以 Ｐｎｔｕｌｉｐｓ ＢＰ⁃Ｃ１８色谱柱检测

时木兰花碱色谱峰峰形、 分离度良好； 再比较了不同

柱温、 进样量对色谱峰峰形、 分离度的影响。 最终，
确定为 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下色谱条件。

然后， 比较了 ３０％ 、 ５０％ 、 ７５％ 、 ９０％ 甲醇作

为提取溶剂时木兰花碱的提取率， 最终选择 ７５％
甲醇； 比较了超声、 回流提取时的提取率， 发现两

者无明显差异， 最终选择操作简便的前者； 再比较

了提取时间、 料液比对木兰花碱提取率的影响。 最

终， 确定为 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下提取方法。
３􀆰 ２　 总生物碱含有量测定中提取方法、 显色条件

筛选　 本实验比较了 ７５％ 盐酸甲醇、 ７５％ 甲醇作为

提取溶剂时总生物碱的提取率， 发现两者无明显差
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异， 最终选择制备方便的后者； 比较了不同 ｐＨ 值

（３􀆰 ５、 ４􀆰 ０、 ４􀆰 ５、 ５􀆰 ０、 ５􀆰 ５、 ６􀆰 ０ ） 及用量 （ ８、
１０、 １２、 １４、 １６ ｍＬ） 缓冲液下络合物的吸光度，
发现 ｐＨ 值 ４􀆰 ５、 用量 １２ ｍＬ 时最大。 总生物碱能

否反应与酸性染料用量的关系密切， 故本实验又比

较了不同用量 （ １􀆰 ５、 ２􀆰 ０、 ２􀆰 ５、 ３􀆰 ０、 ３􀆰 ５ ｍＬ）
酸性染料下络合物的吸光度， 发现用量 ２ ｍＬ 时

最大。
最后， 比较了二氯甲烷、 三氯甲烷作为萃取溶

剂时对总生物碱的萃取效果， 发现两者无明显差

异， 最终选择毒性较小的前者。 同时， 比较了不同

用量 （８、 １０、 １２、 １５、 ２０、 ２５ ｍＬ） 二氯甲烷下

络合物的吸光度， 发现用量 １５ ｍＬ 时最大， 并且用

量越低， 越难以达到分配平衡， 结果越不稳定， 只

有当其达到一定数值后继续升高， 才易于达到分配

平衡， 萃取结果也更稳定。 前期发现， 萃取 １、
２ 次时的效果无明显差异， 故选择 １ 次。 另外， 在

萃取过程中需不断振荡分液漏斗以保证水层与二氯

甲烷层充分接触， 从而达到充分萃取的目的， 并且

振荡后要给予足够时间使其分层， 才可达到分配

平衡。
４　 结论

本实验首次建立了人字果中木兰花碱、 总生物

碱含有量的测定方法， 其重复性好， 稳定可靠， 同

时测定其中水分、 总灰分、 酸不溶性灰分、 醇溶性

浸出物含有量， 可为该药材质量标准的制定及资源

的开发利用提供依据。
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