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摘要# 目的!建立OCEM法同时测定紫地榆?02$"(@4>32(73(10>P$RAB<;乙酸乙酯( 正丁醇和水提取物中没食子酸( 没
食子酸甲酯( 儿茶素和鞣花酸的含有量’ 方法!提取物分析采用 2;396?H=B+9?B8Y1kM"/色谱柱 "#%& 66u@V’ 66&
% %6#$ 流动相乙腈 "1# )&V%!磷酸水溶液 "Q#& 梯度洗脱$ 体积流量 "V& 6EJ68B$ 柱温 #% g$ 检测波长 #"@ B6
"没食子酸( 没食子酸甲酯( 儿茶素#( #%@ B6 "鞣花酸#’ 结果!没食子酸( 没食子酸甲酯( 儿茶素和鞣花酸在
&V"&’ d#V’@ %:"2i&V*** /#( &V"&’ d"V%* %:"2i&V*** 0#( &V&#@ d&V#// %:"2i&V*** ’#( &V#%# d’V(& %:"2i
&V*** *# 范围内线性关系良好’ 没食子酸( 鞣花酸含有量分别在水( 乙酸乙酯提取物中最高& 而正丁醇及水提取物
中均未检测到没食子酸甲酯和儿茶素’ 结论!该方法简单( 准确( 重复性好& 可用于紫地榆的质量控制’
关键词! 紫地榆$ 提取物$ 没食子酸$ 没食子酸甲酯$ 儿茶素$ 鞣花酸$ OCEM
中图分类号! P#/@V"!!!!!文献标志码! 1!!!!!文章编号! "&&")"%#/"#&"’#&%)"&’’)&%
!"#!"&V(*’*JX$8YYB$"&&")"%#/V#&"’V&%V&#"
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P$RAB<;$;<7=>?6!2;37B74=Y3Y?‘3,<97+<Yb393T39‘?963. ?B 72;396?H=B+9?B8Y1kM"/ +?4A6B "#%&
66u@V’ 66& % %6#& 6?a843T;7Y3b7Y7+3<?B8<9843"1# )&V%! T;?YT;?98+7+8. Y?4A<8?B "Q# b8<; :97.83B<3)
4A<8?B& ‘4?b97<3b7Y"V& 6EJ68B& +?4A6B <36T397<A93b7Y678B<78B3. 7<#% g& 7B. .3<3+<8?B b7_343B:<;Yb393
Y3<7<#"@ B6‘?9:7448+7+8.& 63<;=4:7447<37B. +7<3+;8B& 7B. #%@ B6‘?93447:8+7+8.$8<6@A76!D7448+7+8.&
63<;=4:7447<3& +7<3+;8B 7B. 3447:8+7+8. Y;?b3. :??. 48B3799347<8?BY;8TYb8<;8B <;397B:3Y?‘&V"&’ h#V’@ %:
"2i&V*** /#& &V"&’ h"V%* %:"2i&V*** 0#& &V&#@ h&V#// %:"2i&V*** ’# 7B. &V#%# h’V(& %:"2i
&V*** *#$2;3+?B<3B<Y?‘:7448+7+8. 7B. 3447:8+7+8. b393<;3;8:;3Y<8B b7<397B. 3<;=47+3<7<33,<97+<Y& 93YT3+)
<8_34=$L3<;=4:7447<37B. +7<3+;8B b393B?<.3<3+<3. 8B B)aA<7B?47B. b7<393,<97+<Y$9>B9A@6:>B!2;8Y
63<;?. 8YY86T437B. 7++A97<3b8<; :??. 93T9?.A+8a848<=& b;8+; +7B a3AY3. ‘?9<;3̂ A748<=+?B<9?4?‘?.>32(73(10>.
C<DE>8?6! ?02$"(@4>32(73(10>P$RAB<;$3,<97+<Y$:7448+7+8.$63<;=4:7447<3$+7<3+;8B$3447:8+7+8.$OCEM

!!紫地榆?02$"(@4>32(73(10>P$RAB<;是牻牛儿苗
科老鹳草属植物& 为中国特有植物& 主要生长于云
南( 四川等地& 是白族常用的民族药& 根部是其主
要药用部位’ 其具有清热利湿& 活血止血功效& 可
用于治疗肠炎( 痢疾( 消化不良( 慢性胃炎等疾
病’ 现有文献报道& 紫地榆具有抑菌防龋)"+功效
和抗艾滋病病毒活性)#+ ’ 本课题组前期分别研究
了乙酸乙酯( 正丁醇和水提取物的抑菌活性)(+以
及抵抗龋病的作用& 但目前其成分含有量测定的报
道比较少见)@+ & 本实验对这 ( 种提取物)%+中没食
子酸( 没食子酸甲酯( 儿茶素和鞣花酸的含有量进
行测定& 旨在为紫地榆萃取物抗菌活性的研究和进
一步开发利用提供实验和理论依据’
FG材料与方法
"V"!仪器与试药
"V"V"!仪器!1:843B<"#&& 高效液相色谱仪$
HQ##&& 超声波清洗器 "宁波新芝生物科技股份有
限公司#$ 15#@& 电子天平 "瑞士L3<<439)2?43.?公
司#$ RE)pC)pN)#& 超纯水仪 "成都唐氏康宁科技
发展有限公司#’
"V"V#!药材和对照品!紫地榆购自大理市药材市
场& 经大理学院生药学教研室杨月娥老师鉴定为紫
地榆 ?02$"(@4>32(73(10>P$RAB<; 的根’ 没食子酸
"批号 ""&/(")#&"#&@ # 和儿茶素对照品 "批号
""&/00)#&"#&(# 均购自中国食品药品检定研究院$
鞣花酸对照品 "批号 LpH2)"#""&*&(# 购自成都
曼思特生物科技有限公司$ 没食子酸甲酯对照品
"批号LRQH*0/(N# 购自美国 H8:67)14.98+;公司’
"V"V(!试剂!甲醇和乙腈为色谱纯$ 磷酸为分析
纯$ 水为超纯水’
"V#!色谱条件!2;396?H=B+9?B8Y1kM"/色谱柱
"#%& 66u@V’ 66& % %6#$ 流动相为乙腈 "1# )
&V%!磷酸水溶液 "Q#& 梯度洗脱 "& d"& 68B&

%!,"#!1$ "& d#% 68B& "#!1$ #% d%& 68B&
"#! , "/!1$ %& d’& 68B& "/! , #&!1#$ 体
积流量 "V& 6EJ68B$ 柱温 #% g$ 检测波长 #"@ B6
"没食子酸( 没食子酸甲酯( 儿茶素#( #%@ B6
"鞣花酸# )’)0+ $ 进样量为 "& %E’
"V(!对照品溶液的制备!精密称取没食子酸( 没
食子酸甲酯( 儿茶素和鞣花酸对照品 #"V"( "&V’(
(V#( @V& 6:& 置于 # 6E量瓶中& 甲醇 "鞣花酸用
水# 溶解并稀释至刻度& 摇匀& 即得相应的贮备
液’ 精密吸取贮备液适量& 置于 # 6E量瓶中& 流
动相定容& 摇匀& 制成分别含 @ 种成分 "&%V%(
"&’( "’( #&& %:J6E的混合对照品溶液’
"V@!供试品溶液的制备!精密称取紫地榆乙酸乙
酯( 正丁醇和水提取物浸膏 &V&’( &V&"( &V&" :&
置于 # 6E量瓶中& 精密加入 ’&!甲醇至刻度& 密
塞& 称重& 超声处理 "& 68B& 冷却& ’&!甲醇补足
减失的重量& &V## %6微孔滤膜滤过& 即得’
HG结果和方法学考察
#V"!系统适用性试验!在 ,"V#- 项色谱条件下
依次进样供试品及对照品溶液& 发现色谱图中没食
子酸( 没食子酸甲酯( 儿茶素和鞣花酸与其他组分
均达到基线分离& 分离度大于 "V%& 而且其对应的
位置无干扰)/)*+ ’ 具体见图 "’
#V#!线性关系考察!取 ,"V(- 项下混合对照品
溶液适量& 进样 "( #( %( "&( "%( #& %E分析&
记录色谱峰面积’ 以对照品进样量 "%:# 为横坐
标 "U#& 相应的峰面积积分值为纵坐标 "b# 进行
回归& 绘制标准曲线& 结果见表 "& 可知 @ 种成分
均呈良好的线性关系’
#V(!精密度试验!在 ,"V#- 项色谱条件下& 将
,"V( - 项下混合对照品溶液进样 ’ 次& 每次
"& %E& 测得没食子酸( 没食子酸甲酯( 儿茶素)"&+

和鞣花酸的峰面积 PHF分别为 &V/%!( &V/0!(
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"$没食子酸!#$没食子酸甲酯!($儿茶素!@$鞣花酸
"$:7448+7+8.!#$63<;=4:7447<3!($+7<3+;8B!@$3447:8+7+8.

图 FG=JA9色谱图
R#PNFG=JA9-2("%)*"P()%0

!!!!! 表 FGU 种成分的回归方程
7)1NFG8&P(&00#"/&_3)*#"/0",,"3(-"/0*#*3&/*0

成分 回归方程 线性范围J%: 相关系数
没食子酸 bi0&(V/*Uq*/V&’* &V"&’ d#V’@ &V*** /
没食子酸甲酯 bi/%’V#/Uq("V(&( &V"&’ d"V%* &V*** 0
儿茶素 bi"#0V/*Uq#/V&#* &V&#@ d&V#// &V*** ’
鞣花酸 bi# &/#V0Uq#@@V0% &V#%# d’V(& &V*** *

&V/0!和 &V*#!& 表明仪器精密度良好’
#V@!重复性试验!称取同一批紫地榆粉末适量&
先在相同条件下提取乙醇浸膏& 再分别萃取乙酸
乙酯( 正丁醇和水提取物& 按 ,"V@- 项下方法
将其各平行制备 ’ 份& 最后在 ,"V#- 项色谱条
件下进样测定& 结果见表 #& 表明该方法重复性
良好’
#V%!稳定性试验!精密吸取紫地榆乙酸乙酯( 正

丁醇和水提取物适量& 按 ,"V@- 项下方法配制供
试品溶液& 于 &( (( ’( *( "#( #@ ;在 ,"V#- 项
色谱条件下进样测定& 结果见表 #& 表明供试品溶
液在 #@ ;内稳定性良好’

表 HG重复性和稳定性试验结果 $,MW&

7)1NHG8&03’*0",(&.("!3-#1#’#*4 )/!0*)1#’#*4 *&0*0$,MW&

成分
重复性PHFJ! 稳定性PHFJ!

乙酸乙酯 正丁醇 水 乙酸乙酯 正丁醇 水
没食子酸 "V%’ "V%’ &V’0 &V’’ &V*/ "V(’
没食子酸甲酯 #V@% % % #V%& % %
儿茶素 #V@/ % % #V&% % %
鞣花酸 #V’/ "V"% #V(( #V#& #V0& "V@"

!!注! %表示未检测出

#V’!加样回收率试验!分别精密称定 ( 个部位含
有量已知的同一批样品 ’ 份& 其中乙酸乙酯提取物
约 (&V% 6:& 正丁醇提取物约 ’&V& 6:& 水提取物
约 @&V& 6:& 置于量瓶中& 分别精密加入相应的对
照品溶液& ’&!甲醇定容至 "& 6E& 按照 ,"V@-
项下方法制备供试品溶液& 在 ,"V#- 项色谱条件
下测定& 计算加样回收率’ 结果见表 ( d%’
表 IG乙酸乙酯提取物加样回收率试验结果 $,MW&

7)1NIG8&03’*0",(&-"+&(4 *&0*0,"(&*24’)-&*)*&&S*()-*

$,MW&

成分
称样量J

6:
原有量J

%:
加入量J

%:
测得量J

%:
回收率J

!

平均回收

率J!

"PHFJ!#
没食子酸 (&V%# "%%V(% "%%V#% (&/V&% */V(’ */V#’

(&V%" "%%V#* "%%V#% (""V*’ "&&V*" ""V@#

(&V%& "%%V#% "%%V#% (&0V%% */V&*

(&V%# "%%V(% "%%V#% (&’V’@ *0V@%

(&V@* "%%V#& "%%V#% (&0V#( *0V0@

(&V%" "%%V#* "%%V#% (&%V/0 *0V&&

没食子酸 (&V%# "@@V(% "@@V(& #/(V%’ *’V@0 */V@*

甲酯 (&V%" "@@V(" "@@V(& #//V/% "&&V"’ "#V&#

(&V%& "@@V#0 "@@V(& #*&V0* "&"V%(

(&V%# "@@V(% "@@V(& #/%V*& */V&*

(&V@* "@@V## "@@V(& #/%V(% *0V/&

(&V%" "@@V(" "@@V(& #/@V"# *’V/*

儿茶素 (&V%# "(%V/" "(%V0% #0&V%& **V##
(&V%" "(%V00 "(%V0% #’0V%( *0V&’
(&V%& "(%V0( "(%V0% #’0V(* *’V** *0V@’
(&V%# "(%V/" "(%V0% #’/V#% *0V%’ "&V*#
(&V@* "(%V’/ "(%V0% #’’V*& *’V’’
(&V%" "(%V00 "(%V0% #’0V/( *0V#/

鞣花酸 (&V%# (/#V0# (/#V’& 0’"V#& */V*#
(&V%" (/#V’& (/#V’& 0%0V@’ *0V*/
(&V%& (/#V@0 (/#V’& 0%%V"@ *0V@& */V%’
(&V%# (/#V0# (/#V’& 0%/V*/ */V(@ ""V##
(&V@* (/#V(@ (/#V’& 0%’V/% *0V/*
(&V%" (/#V’& (/#V’& 0’/V(0 "&&V/(

/’&"
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表 UG正丁醇提取物加样回收率试验结果 $/MW&

7)1NUG8&03’*0",(&-"+&(4 *&0*0,"(/X13*4’)’-"2"’&S*()-*

$,MW&

成分
称样量J

6:
原有量J

%:
加入量J

%:
测得量J

%:
回收率J

!

平均回收

率J!

"PHFJ!#
没食子酸 ’V&# "%V"" "%V&0 (&V#& "&&V"( */V#(

’V&& "%V&’ "%V&0 (&V&" **V#& ""V(#
’V&% "%V"/ "%V&0 (&V&% */V’0
’V&@ "%V"’ "%V&0 #*V/( *0V(’
’V&& "%V&’ "%V&0 #*V’’ *’V//
’V&" "%V&/ "%V&0 #*V0# *0V"%

鞣花酸 ’V&# ’*V/( ’*V’& "(/V#( */V#/ */V(&
’V&& ’*V’& ’*V’& "(0V/* */V"# "&V*#
’V&% 0&V"/ ’*V’& "(*V#& **V"0
’V&@ 0&V&’ ’*V’& "(*V&@ **V""
’V&& ’*V’& ’*V’& "(’V*0 *’V/&
’V&" ’*V0# ’*V’& "(/V"@ */V(&

表 ZG水提物加样回收率试验结果 $,MW&

7)1NZG8&03’*0",(&-"+&(4 *&0*0,"(O)*&(&S*()-*$,MW&

成分
称样量J

6:
原有量J

%:
加入量J

%:
测得量J

%:
回收率J

!

平均回收

率J!

"PHFJ!#
没食子酸 @V&" @%V#& @%V&& /*V/& **V"" */V"’

@V&& @%V#& @%V&& //V#( *%V’# ""V*#
@V&& @%V&/ @%V&& *&V"# "&&V&*
@V&( @%V@# @%V&& *&V&’ **V#&
@V&# @%V(& @%V&& /*V0/ */V/@
@V&# @%V(& @%V&& //V%( *’V&0

鞣花酸 @V&& #(V## #(V#& @%V0& *’V*& */V@"
@V&& #(V## #(V#& @’V/( "&"V0’ "#V&#
@V&& #(V"’ #(V#& @’V#" **V(%
@V&( #(V(( #(V#& @’V"/ */V%&
@V&# #(V#/ #(V#& @%V/* *0V@’
@V&# #(V#/ #(V#& @%V’’ *’V@0

#V0!含有量测定 !精密称取 ( 批紫地榆乙酸乙
酯( 正丁醇和水提取物& 每批 ( 份& 置于量瓶中&
按 ,#V@- 项下方法制备供试品溶液& 在 ,#V"-
项色谱条件下计算含有量& 结果见表 ’’

表 WG含有量测定结果 $%PYP% ,MI&

7)1NWG?&*&(%#/)*#"/(&03’*0",-"/*&/*0$%PYP% ,MI&

部位 没食子酸 没食子酸甲酯 儿茶素 鞣花酸
乙酸乙酯 %V&* @V0( @V@% "#V%@
正丁醇 #V%" & & ""V’&
水部位 ""V#0 & & %V/&

IG讨论
(V"!检测波长的选择!@ 种成分的对照品溶液分
别进样经二极管阵列检测器)""+ "F1F# 检测& 所
得图谱 ""*& d@&& B6# 以及 (F图谱显示& 没食
子酸甲酯( 儿茶素在 #&0 B6处有最大吸收& 而鞣

花酸在 #’& B6处左右’ 为准确反映各成分含有量&
本实验利用1:483B<"#&& 色谱仪的波长切换功能来
选择各成分最大吸收波长& 发现杂质干扰更少’
(V#!流动相的选择!OCEM法采用的流动相)"#)"(+

大多为甲醇)水( 甲醇)酸水( 乙腈)水( 乙腈)酸水
溶液等’ 参考相关文献& 在预实验中曾采用甲醇)
水( 甲醇)&V#! 乙酸( 甲醇)&V"! 磷酸( 乙腈)
&V"!磷酸和乙腈)&V&%!磷酸水溶液等& 最终选择
乙腈)&V%!磷酸水溶液作为流动相& 所得色谱图峰
形较好& 基线平稳& 分离度高’
(V(!柱温和流速的选择!没食子酸甲酯和儿茶素
对照品的极性相近& 为了达到满意的分离效果& 本
实验分别考察了在柱温为 #&( #%( (& 和 @& g& 以
及体积流量为 &V’( &V/( "V&( "V# 和 "V% 6EJ68B
时对分离度的影响’ 结果表明& 随着温度升高& 分
离度增加$ 随着体积流量增大& 分离度降低’ 综合
考虑& 在体积流量为 "V& 6EJ68B( 温度为 #% g的
条件下& 可使没食子酸甲酯和儿茶素完全分离’
(V@!小结!目前& 有关紫地榆的质量研究仅涉及
到没食子酸含有量)"@+ & 难以全面反映其质量情况’
作为紫地榆药理活性研究课题)"%+的重要部分& 本
实验通过测定其中没食子酸( 没食子酸甲酯( 儿茶
素和鞣花酸在乙酸乙酯( 正丁醇和水提取物中的含
有量& 发现乙酸乙酯提取物中 @ 种成分的含有量均
较高& 并以鞣花酸为最高$ 水提取物中& 没食子酸
含有量最高& 但正丁醇及水提取物中均未检测到没
食子酸甲酯和儿茶素’ 本实验所建立的分析方法简
单( 准确& 重复性好& 对紫地榆的质量控制和临床
安全用药具有积极意义’
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6J<X=JA9法测定三尖杉中的三尖杉酯碱和高三尖杉酯碱
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摘要# 目的!采用固相萃取)高效液相色谱 "HC5)OCEM# 法测定三尖杉:016$&53$J@>#523@"0(O??K$‘$中的三尖杉酯碱
和高三尖杉酯碱’ 方法!三尖杉 *&!乙醇提取液的分析采用迪马 F876?B84M"/色谱柱 "#%& 66u@V’ 66& % %6#$ 流
动相为乙腈 j水 "含 &V" :十二烷基磺酸钠和 &V"!磷酸& @# j%/#& 等度洗脱$ 体积流量为 &V% 6EJ68B$ 检测波长为
#*" B6’ 结果!三尖杉酯碱( 高三尖杉酯碱在 #V@/ d@*V’&( #V%" d%&V#& %:J6E范围内线性关系良好& 平均回收率
""i%# 分别为 *%V@!( *%V"!& PHF分别为 "V/(!( "V*"!’ 两种成分的含有量在茎中最高& 而在叶中最低’ 结论
!该方法可用于测定该植物中的三尖杉酯碱和高三尖杉酯碱& 效果理想’
关键词! 三尖杉$ 三尖杉酯碱$ 高三尖杉酯碱$ HC5)OCEM
中图分类号! P#/@V"!!!!!文献标志码! 1!!!!!文章编号! "&&")"%#/"#&"’#&%)"&0&)&@
!"#!"&V(*’*JX$8YYB$"&&")"%#/V#&"’V&%V&##

?&*&(%#/)*#"/",2)((#/P*"/#/&)/!2"%"2)((#/P*"/#/&#/?5A=(0;7(+%".;87%,5#
14 6J<X=JA9
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