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高效液相色谱法测定毛黄堇不同部位脱氢卡维丁含量
吴 佳

牗重庆市食品药品检验检测研究院，重庆４０１１２１ 牘
摘要：目的建立测定毛黄堇中有效成分脱氢卡维丁的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法，并对毛黄堇药材的不同部位进行分析，为毛黄堇质量
标准的制订提供参考。方法色谱柱采用Ａｇｉｌｅｎｔ Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ牘 牞流动相为磷酸盐缓冲溶液牗每１ Ｌ含２０ ｍｍｏｌ磷酸二
氢钾，１０ ｍｍｏｌ二乙胺，０． １％磷酸牘 －乙腈（７２ ∶ ２８），流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为３５ ℃，检测波长为３４７ ｎｍ。结果脱氢卡维丁进样量在
０． ０４０ ０８ ～ ２． ４０４ ８０ μｇ 牗 ｒ ＝ ０． ９９９ １，ｎ ＝ ７ 牘范围内与峰面积线性关系良好；平均回收率为９７． ７１％，ＲＳＤ为１． ７８％（ｎ ＝ ９）。药材不同部
位中根部含量最高。结论该方法快速、准确，可用于毛黄堇中类似生物碱成分的质量控制。
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毛黄堇Ｃｏｒｙｄａｌｉｓ ｔｏｍｅｎｔｅｌｌａ Ｆｒａｎｃｈ． 系罂粟科紫堇
属植物，产于湖北西部、四川东部至南部、重庆、陕西南
部，又名干岩矸，全草皆可入药，为民间贵重中草药犤１ － ２犦。其
具有抗菌、消炎、镇痛和强安定作用，主治疮痈肿毒、肝
炎、肝硬化、肝癌等症犤 ３ － ４ 犦。毛黄堇与石生黄堇〖５ － ６〗均含
有明确的药理活性成分脱氢卡维丁，且含量较高犤 ７ 犦。本
研究中建立了测定毛黄堇中脱氢卡维丁含量的高效液
相色谱（ＨＰＬＣ）法，考虑毛黄堇为全草入药，各部位之间
的脱氢卡维丁含量可能存在差异犤 ５ 犦，故对其不同部位
叶、叶柄及根茎进行了定量分析。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０型高效液相色谱仪牗包括四元泵、自动
进样器、柱温箱、二极管阵列检测器，Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０工作
站牘，ＢＰ２２１Ｓ型、ＭＳＡ２２５Ｓ － １００ － ＤＵ型电子天平牗德国
赛多利斯公司牘；ＫＱ － ５００Ｂ型超声波清洗器（昆山市超
声仪器有限公司）；烘箱牗德国Ｂｉｎｄｅｒ公司牘。
１． ２ 试药

脱氢卡维丁对照品（中国食品药品检定研究院，批

号为１１１７３２ － ２００９０４）；毛黄堇由重庆市药物种植研究
所提供，采集地为南川金佛山，由本院蒋万浪主任中药
师鉴定为正品；乙腈为色谱纯，二乙胺、甲醇、盐酸、磷酸
二氢钾、磷酸均为分析纯，水为超纯水。
２ 方法与结果
２． １ 溶液制备

取五氧化二磷中减压干燥至恒重的脱氢卡维丁对
照品适量，精密称定，加１％盐酸甲醇溶液制成每１ ｍＬ
含０． ２００ ４ ｍｇ的对照品溶液犤 ８ 犦。取本品粉末（过２号筛）
约０． ２ ｇ，精密称定，至具塞锥形瓶中，加１％盐酸甲醇
溶液５０ ｍＬ，称定质量，超声处理（功率为２５０ Ｗ，频
率为４０ ｋＨｚ）３０ ｍｉｎ，置室温，用甲醇补足减失的质
量，摇匀，经０． ４５ μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，即得
供试品溶液。
２． ２ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ Ｃ１８柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ牘；流
动相：磷酸盐缓冲溶液牗每１ Ｌ含２０ ｍｍｏｌ磷酸二氢
钾，１０ ｍｍｏｌ二乙胺，０． １％磷酸牘 －乙腈牗 ７２ ∶ ２８）；流速：
１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３５ ℃；检测波长：３４７ ｎｍ；进样量：１０ μＬ。

·研究·
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表１ 脱氢卡维丁加样回收试验结果（ｎ ＝ ９）

表２ 样品含量测定结果（ｎ ＝ ３）

叶
叶柄
根及根茎

含量牗ｍｇ ／ ｇ 牘
４． ２２６
１１． ８５３
４０． ８３８

ＲＳＤ 牗％ 牘

１． ０２
０． ９２
０． ９４

样品量
（ｇ）
０． １０５ ４
０． １０２ １
０． １００ ５
０． １０７ ９
０． １０３ ４
０． １０８ ５
０． １０４ １
０． １００ ４
０． １０２ ２

样品含量
（ｍｇ）
０． ３１９ ２
０． ３０９ ２
０． ３０４ ３
０． ３２６ ７
０． ３１３ １
０． ３２８ ６
０． ３１５ ２
０． ３０４ ０
０． ３０９ ５

加入量
（ｍｇ）
０． ２４０ ５
０． ２４０ ５
０． ２４０ ５
０． ３００ ６
０． ３００ ６
０． ３００ ６
０． ３６０ ７
０． ３６０ ７
０． ３６０ ７

测得量
（ｍｇ）
０． ５５２ ８
０． ５５３ ６
０． ５４２ １
０． ６１４ ８
０． ６０１ ６
０． ６２１ ５
０． ６６８ ４
０． ６５４ ２
０． ６６１ １

回收率
（％）
９７． １３
１０１． ６４
９８． ８８
９５． ８４
９５． ９７
９７． ４４
９７． ９２
９７． ０９
９７． ４８

Ｘ
（％）

９７． ７１

ＲＳＤ
（％）

１． ７８

样品 脱氢卡维丁牗按干燥品计牘

在此色谱条件下，分别进样对照品溶液和供试品溶液各
１０ μＬ，色谱峰峰形良好，达到较理想的分离结果，理论
板数按脱氢卡维丁峰计算大于４ ０００，具有较好的专属
性，分析条件可行。色谱图见图１。

２． ３ 方法学考察
线性关系考察：分别精密吸取对照品贮备液０． ２，

０． ５，１． ０，２． ０，４． ０，８． ０，１２． ０ μＬ，按拟订色谱条件进样
测定。以质量浓度的对数牗 Ｘ 牘和对应峰面积的对数牗 Ｙ 牘
计算回归方程，得Ｙ ＝ ２ ８３３． ６ Ｘ ＋ ９９． ２３６，ｒ ＝ ０． ９９９ １
（ｎ ＝ ７），线性范围为０． ０４０ ０８ ～ ２． ４０４ ８０ μｇ。

精密度试验：取同一对照品溶液，按拟订色谱条件
重复进样６次。结果的ＲＳＤ为０． ３２％（ｎ ＝ ６），表明仪
器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，室温下放置，分别
于０，２，４，８，１２ ｈ时按拟订色谱条件进样测定。结果的
ＲＳＤ为０． ９％（ｎ ＝ ６），表明供试品溶液在１２ ｈ内稳定。
重复性试验：取同一批样品６份，依法制备供试品

溶液，按拟订色谱条件进样测定。结果的ＲＳＤ为１． ８％
（ｎ ＝ ６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的毛黄堇牗３． ０２８ ２ ｍｇ ／ ｇ，
未除水分牘 ９份，精密称定０． １ ｇ，分别精密加入低、中、
高浓度的对照品贮备液，依法制备供试品溶液，按拟订
色谱条件进样测定，计算回收率。结果见表１。
２． ４ 样品含量测定

将毛黄堇全草进行部位拆分，分别得叶、叶柄、根及
根茎３个部位，将上述３份样品置硅胶中干燥４８ ｈ，取
上述３份样品，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件
进样测定，同时按２０１５年版《中国药典牗四部牘》通则
０８３２第二法测定水分。结果见表２。

３ 讨论
曾尝试用以下２种溶剂制备供试品溶液：１％盐

酸甲醇溶液；流动相溶液犤磷酸盐缓冲溶液牗每１ Ｌ含
２０ ｍｍｏｌ磷酸二氢钾，１０ ｍｍｏｌ二乙胺，０． １％磷酸牘 －乙
腈（７２ ∶ ２８）犦 犤 ９ 犦。结果采用第１种溶剂，有效成分提取
更完全，且杂质较少。试验了０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸二氢钾
溶液－乙腈的流动相系统犤 １０ 犦，但脱氢卡维丁峰对称
性较差，易拖尾。

经过对脱氢卡维丁的二极管阵列扫描，发现有２个
较大的紫外吸收峰，最强吸收峰在２７４ ｎｍ波长处犤 １１ 犦，
次吸收峰在３４７ ｎｍ波长处。但采用２７４ ｎｍ为检测波
长时杂质干扰较多，而选用３４７ ｎｍ作为检测波长时干
扰较小犤 １２ － １３ 犦，故最终选用３４７ ｎｍ作为检测波长。

综上所述，通过对毛黄堇植物各部位脱氢卡维丁含
量的考察发现，在根及根茎中脱氢卡维丁的含量最高，
叶柄次之，叶中含量最低，仅为根及根茎中的１ ／ １０。根
据上述试验，不仅掌握了毛黄堇中脱氢卡维丁的含量分
布，更为制订毛黄堇质量标准及限度提供了参考依据。
ＨＰＬＣ法测定毛黄堇中脱氢卡维丁含量，操作简便，结
果可靠，色谱图可反映毛黄堇的特征，对其质量控制具
有重要意义。
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