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非水毛细管电泳法测定延胡索中延胡索乙素的含量

李 晓 纪松岗 梁东升 许自明 (海军 401 医院药剂科 青岛 266071)

摘要 目的:建立非水毛细管电泳法, 分离测定延胡索中延胡索乙素的含量。方法: 以 50mmol/ L

醋酸钠甲醇液含 2mol/ L 醋酸为分离缓冲液。结果: 本法在延胡索乙素浓度为 5~ 40 g/ m l范围内

具有良好的线性关系和重现性,且无需预处理。回收率 97 42%, RSD = 1 68%。结论:本法准确、

快速、简便。
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ABSTRACT OBJECTIVE: Determinat ion of tet rahydropalmatine in Rhiz oma Corydal is. METH-

ODS:A non- aqueous capillary elect rophoresis method w as set up. The effect of organic solvent and the

concentrat ion of acet ic acid in buffer separat ion was studied. RESULTS: T he method w as linear in

range of 5~ 40 g/ ml of tet rahydropalmatine and good precision w as also obtained. The content of te-

t rahydropalmat ine in Rhiz oma Corydal is was determined w ith no pre- treatment . CONCLUSION:

T he established method was accurate, rapid and simple.
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延胡索(又称元胡)是临床常用中药之一,

具有活血、利气、止痛之功效[ 1]。延胡索乙素

是其主要成分之一, 已报道紫外分光光度

法[ 2]、薄层层析法[ 3]、高效液相法[ 4]测定其含

量,作为延胡索及其制剂的质量控制指标之一。

紫外分光光度法的选择性较差而显不足; 薄层

层析法的分离效率低,重现性较差,难以令人满

意;高效液相法虽有较高的分离效率,但有害溶

剂消耗量大, 色谱柱易被污染且难以再生。非

水毛细管电泳法是毛细管区带电泳法的一种特

殊模式,除具有毛细管区带电泳法的优点外, 在

分离结构近似的碱性化合物中具有良好的选择

性[ 5]。为此, 本文建立非水毛细管电泳法分离

测定延胡索中延胡索乙素的含量,方法准确,简

便,选择性高,结果令人满意。

1 实验部分

1 1 药品和试剂

延胡索乙素标准对照品由中国药品生物制

品检定所提供,利多卡因(内标)由第二军医大

学朝晖药厂提供,两者均用 70%乙醇配制成溶

液备用。延胡索药材为市售品, 所有其它试剂

均为分析纯。

1 2 仪器和分离条件

Waters Capillary Ion Analyzer, 75 m

60cm空心熔融石英毛细管, 柱上紫外检测

( 214nm) ,恒压25kV, 恒温25 , 重力进样10s,
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分离用缓冲液为50mmol/ L 醋酸钠甲醇液含

2mol/ L 醋酸。

1 3 样品测定

精密称定延胡索细粉适量,置于10ml试管

中, 加入 70% 乙醇约 7 5ml, 超声振荡提取

30min, 离心后取上清液置 25ml 容量瓶中, 同

法再重复提取两次, 合并提取液,加入内标使其

浓度为20 g / ml,加 70%乙醇定容至刻度,按上

述电泳条件进行分离测定。

1 4 加样回收率实验

精密称定延胡索细粉适量,置于10ml试管

中,加入延胡索乙素对照品适量,按样品测定项

下的步骤进行操作, 计算回收率。

2 结果和讨论

2 1 分离条件的选择

本文以延胡索的提取液为对象, 首先对有

机溶剂进行了选择, 结果:使用甲醇和乙腈为溶

剂均无法消除其它组分的干扰, 但在甲醇中分

离相对较好, 故选择甲醇为溶剂。通过改变醋

酸钠的浓度仍然难以使延胡索乙素与其它组分

完全分离, 随后又考察了醋酸浓度对分离的影

响,结果表明:醋酸浓度的变化对分离的影响较

大,当增加醋酸浓度至 2mol/ L 时,可使延胡索

乙素与其它组分产生良好的分离(见图 1)。

图 1 延胡索提取液的电泳图
缓冲液: 50mmol/ L; 醋酸钠甲醇溶液含 2mol/ L 醋酸

1 内标; 2 延胡索乙素

2 2 测定方法的评价

精取对照品溶液适量经稀释并加入内标

后,使其浓度分别为 5, 10, 20, 30, 40 g/ m l, 内

标浓度为 20 g/ ml。按上述电泳条件进行分离

测定。延胡索乙素在此浓度范围内,其与内标

峰面积之比 Y 和浓度 X之间的回归方程为: Y

= 0 053X + 0 025( r= 0 9982) ,呈较好的线性

关系。对浓度分别为 5, 20和 40 g/ ml的延胡

索乙素对照品浓液进行日内和日间精密度实

验,结果(见表 1)表明该方法测定重现性良好。

方法加样回收率实验结果见表 2。

表 1 日内和日间精密度

浓度( g/ ml)
RSD% ( n= 3)

日内 日间

5 1 74 2 34

20 1 58 2 04
40 1 44 1 48

表 2 加样回收率测定结果
样品 加入量( mg) 回收率( % ) RSD % ( n= 3)

延胡索 0 4 97 42 1 68

2 3 样品测定

利用所建立的分离测定方法,对生药延胡

索进行提取后,不经预处理直接进样进行测定,

结果见表 3。

表 3 样品中延胡索乙素的测定结果

样品 含量( mg/ g) RSD % ( n= 3)

延胡索- 1 0 79 1 63

延胡索- 2 1 06 1 42

3 结论

本文通过对缓冲液中有机溶剂和醋酸钠浓

度的选择,建立非水毛细管电泳法分离测定延

胡索中延胡索乙素的含量,方法准确, 快速,样

品经提取后无需预处理,即可直接进行测定,操

作简便,取得令人满意的结果,为延胡索及其制

剂的质量控制提供了新的方法学手段。
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