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摘要  目的 建立超临界流体色谱法用于测定补骨脂中补骨脂素和异补骨脂素的含量 并研究其影响因素 ∀方

法 用改性的超临界 ≤ 萃取中药补骨脂 超临界流体色谱法测定其中的香豆素成分 补骨脂素和异补骨脂素 含

量 ∀色谱条件 ≅ ≅ Λ 氨基柱 流动相为含 甲醇的 ≤ 柱温 ε 柱头压 1 ° ∂

检测 ∀结果 在选定固定相条件下 流动相对组分的洗脱和选择性影响最大 柱温 !柱压次之 ∀补骨脂素的回收率为

1 ≥⁄ 1 异补骨脂素的回收率为 1 ≥⁄ 1 ∀结论 与超临界流体萃取法联用 本法可用于

香豆素类化合物的分离分析 ∀

关键词  超临界流体色谱法 补骨脂素 异补骨脂素 超临界流体萃取法

  超 临 界 流 体 色 谱 法 ∏ ∏

≥ƒ≤ 兼有气相色谱法 ≤ 和高效

液相色谱法 ° ≤ 的某些优势≈ 是近年来发展

的色谱法重要分支之一 ∀补骨脂作为一种较常用中

药 成分含量测定的报道不多 ∀本文用超临界流体

萃取法 ∏ ∏ ¬ ≥ƒ∞ 萃取补骨

脂中的香豆素成分 补骨脂素和异补骨脂素 并首

次用填充柱 ≥ƒ≤≈ 测定其含量 同时研究温度 !压

力 !流动相等因素对色谱结果的影响 ∀

材 料 和 方 法

药品和试剂  补骨脂药材由上海长海医院提

供 并由本院生药教研室李彬鉴定 补骨脂素

!异补骨脂素 对照品购自中

国药品生物制品检定所 ≥ƒ∞和 ≥ƒ≤ 所用 ≤ 购自

上海 ≤ 气体公司 蒽 内标物 和氯仿为分析纯

甲醇为 ° ≤ 级 ∀

仪器  ≥ƒ÷ 2 萃取器 ⁄÷ ⁄ 注

射泵 泵控制器 ∂ • ⁄检测器 ≥≤ ≥

≤ 2 色谱柱加热器 ∀

ΣΦΕ条件  萃取溶剂为 ≤ 加入氯仿 1

作改性剂 压力为 1 ° 温度为 ε 静态萃

取 动态萃取 限流管温度 ε 甲醇作

吸收溶剂 ∀

ΣΦΧ条件  用 ≥ 柱 ≅

≅ Λ ≥ 流动相为含 甲醇的
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3 × ƒ ¬

≤ 柱头压 1 ° 柱温 ε 进样量为 1

Λ 流速为 1 # 采用 ≅ Λ 石英

毛细管作限流管 检测器 ƒ≥ 1 检测 ∀

结 果 与 讨 论

1  固定相/流动相对保留的影响

以超临界 ≤ 含少量改性剂 为基本流动相的

≥ƒ≤是正相色谱 一些极性较弱的化合物在 ≤ 柱

上几乎不保留 ∀本实验中补骨脂素和异补骨脂素很

快从 ≤ 柱上洗脱 几乎没有分离效果 所以未用

≤ 柱而改用正相 柱 ∀

改性剂浓度对组分的保留影响很大 ∀在

柱上 用纯 ≤ 作流动相时 补骨脂素和异补骨脂

素在 内未洗脱 而在高浓度改性剂时 因两

者结构较相似 几乎同时洗脱 ∀本实验用 甲醇

时洗脱效果良好 见图 ∀

ƒ  ≤

√ ≤ ∏

1 ° ε 1 # ∂
ο ) ο ° π ) π
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2  温度 !压力对 ΣΦΧ的影响

温度和压力对保留也有影响 ∀本实验在 1

∗ 1 ° 压力范围和 ∗ ε 温度范围内考察

了这两个因素的影响 ∀保留时间随压力增大而缩短

图 随温度升高而延长 图 ∀

ƒ  ≤ √ ∏ ε ∏

1 ° ≤ π ) π ° ο ) ο

3  标准曲线

在上述最佳色谱条件下 补骨脂素 !异补骨

脂素 !内标蒽 ≤ 的色谱图见图 保留时间分别

为 1 1 和 1 ∀

ƒ  ≤

≤

≤ ƒ ≤

用甲醇分别配制对照品溶液和内标溶液 补骨

脂素 1 # 异补骨脂素 1 #

蒽 1 # ∀分别精密吸取对照品溶液

和 Λ 于 量瓶中 加入内

标溶液 Λ 定容 进行 ≥ƒ≤ 分析 ∀以对照品峰与

内标峰面积之比 ≠ 对各自浓度 ÷ Λ# 回归

得回归方程 ∀

补骨脂素 ≠ ÷ ≅ Χ

异补骨脂素 ≠ ÷ Χ ∀

4  方法回收率

精密量取补骨脂素 !异补骨脂素溶液各

和 Λ 加入酸洗硅藻土 挥干溶剂 按

≥ƒ∞条件萃取 甲醇吸收液再加入内标溶液 Λ
定容 !稀释 各进样 次 按 ≥ƒ≤ 步骤测定 计算上

述 种浓度的回收率 补骨脂素的回收率为 1

ν ≥⁄ 1 异补骨脂素的回收率为

1 ν ≥⁄ 1 ∀

5  样品测定

分别取 批干燥药材粉碎 过 目筛 精密称

取粉末 按上述条件萃取 在甲醇吸收液中加

入适量内标液 稀释后每份溶液进样 次 按上述色

谱条件测定 代入标准曲线 得 批药材中的补骨脂

素 !异补骨脂素含量分别为 1 1

1 1 1 1 ∀

以上结果表明 流动相组成是影响分离的最重

要因素 加入改性剂可大大改善中等极性化合物的

洗脱分离 ∀系统的温度和压力对分离也有影响 ∀与

≥ƒ∞联用 ≥ƒ≤ 可以较方便地用于某些香豆素类化

合物的分离分析 ∀
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ΑΒΣΤΡΑΧΤ  ΑΙΜ: × ∏ ∏ ≥ƒ≤

∏ ∏ Πσοραλεα χορψλιφολια ∏ ≥ƒ≤

√ ΜΕΤΗΟ∆Σ : ° ¬ Πσοραλεαχορψλιφολια

∏ ¬ × ≥ƒ≤ ∏ ≅ ≅ Λ
¬ ∂ × ∏ ∏ ∏

ε 1 ° √ ΡΕΣΥΛΤΣ : × √

∏ √ ∏ × √
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右旋黄皮酰胺在大鼠肝微粒体中的代谢转化
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摘要  目的 研究黄皮酰胺的主要代谢途径 为进一步研究黄皮酰胺代谢的立体选择性打下基础 ∀方法 用大

鼠肝微粒体体外温孵法对右旋黄皮酰胺 2 ∏ 进行温孵 用硅胶柱色谱 !制备 × ≤ 分离纯化代谢产物

并通过光谱分析鉴定其结构 ∀结果 分离得到 个代谢产物 ≤ ≤ ≤ ≤ 及 ≤ 其结构分别鉴定为 2羟

基 2羟基 2二羟基 2苯环邻位羟基 2苯环间位2二羟基黄皮酰胺 ∀结论 黄皮酰胺的代谢主要发生羟化或双

羟化 ≤ 是其主要代谢产物 量较少的 ≤ ≤ 为其进一步代谢产生的双羟基代谢产物 另 个代谢产物 ≤

≤ 产生的量也较少 ≤ 未分离得到 但通过 ° ≤ 分析知其为右旋黄皮酰胺的微量代谢产物 ∀

关键词  右旋黄皮酰胺 肝微粒体 体外代谢 高效液相色谱法

  黄皮酰胺是芸香科黄皮属植物黄皮 Χλαυσενα

λανσιυ µ ∏ ≥ 叶水浸膏中分离得到的有

效成分≈ 经不对称合成和拆分得到左旋和右旋黄

皮酰胺≈ 其中左旋体有较好的促智作用 右旋体

作用不明显且毒性较强≈ 其化学结构见图 ∀
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× ƒ ¬

∞2 ∏

ƒ  ≥ ∏ ∏ 2 ∏

前文≈ 曾报道左旋黄皮酰胺的代谢转化 ∀为

进一步了解黄皮酰胺的代谢途径 且为研究手性黄

皮酰胺代谢转化的立体选择性打下基础 以推测其

作用机制 本文用肝微粒体温孵法 以 °2 ° ≤2
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