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摘要:目的 � 利用高效液相色谱法测定太白贝母中的生物碱成分。方法 � 采用 Ag ilent Ex tend C18柱 ( 4�6 mm � 250 mm, 5

�m ), 流动相为甲醇�0�02%三乙胺水溶液,梯度洗脱, 流速为 1�0 mL� m in- 1, 漂移管温度 90 � ;载气体积流量 2� 3 L� m in- 1,

增益值 2, 进样量 10 �L;柱温 25 � 。结果 � 贝母辛在 28� 75~ 690�0 �g� mL - 1,贝母素乙在 27�37~ 560� 6�g� mL- 1, 贝母素

甲在 25� 75~ 527�0 �g� mL- 1与峰面积的对数值呈线性关系, 平均回收率分别为 99� 4% ( n= 6), RSD为 1� 10% ; 99�7% ( n =

6), RSD为 3� 61% ; 100� 3% ( n= 6), RSD为 2� 82%。结论 � 太白贝母中的生物碱成分与川贝母非常相似,为其作为川贝母来

源的合理性奠定了基础。
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Determ ination ofM ain A lkaloids inF ritillaria taipaiensis byHPLC�ELSD
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ABSTRACT: OBJECTIVE� To develop a HPLC m ethod for de term ining the contents of peim isine, im per ia line and pe im inine in

F ritillaria taipaiensis� METHODS� The analyses w ere perform ed on an Ag ilent Ex tend�C
18
co lum n( 4�6 mm � 250 mm, 5 �m ) � The

investigated compounds w ere separated w ith g radien tm obile phase consisting o f m ethano l�wa ter�tr ie thy lam ine at the flow o f 1�0 mL�

m in- 1 � The temperature for the detector dr ift tubew as se t a t 90 � and the nitrogen flow�rate was 2�3 L� m in- 1, the ga in in ELSD w as

se t a t 2 in order to obta in the best sens itiv ity, and the injection vo lum ew as 10�L� RESULTS� The investig ated com pounds inc luding

pe im isine, peim in ine and pe im ine had good linearity ( r2� 0� 9991) w ith in the tested ranges� The average recove ries w ere 99� 4% ,

99� 7% and 100� 3% w ith RSD� 3� 61% � CONCLUSION� The developedm e thod can be applied to control the qua lity o f theF� tai�

p aiensis w ith a good accuracy, sensitiv ity and repeatab ility�
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� � 太白贝母为百合科 ( L iliaceae)贝母属 ( Fritillar�
ia )植物 F ritillaria taipaiensis P� Y� L i的干燥鳞茎,
具清热润肺、止咳化痰之功效,为 2010年版 �中国药
典� (一部 )新增的川贝母药材基原植物。太白贝母

适应性强,栽培技术成熟,是川贝母中适宜家种栽培

的最佳品种
[ 1]
。据研究报道, 生物碱是贝母的主要

活性成分
[ 2]
,目前有关太白贝母的生物碱含量尚未

见相关研究,为探讨其与川贝母化学成分的相关性,

本实验建立了 HPLC�ELSD法同时测定太白贝母中
3种生物碱的方法, 并对重庆地区的 5个批次的太

白贝母含量进行了分析,取得了较满意的结果,为太

白贝母的质量控制提供了科学参考。

1� 仪器与试药

W aters高效液相色谱仪 ( 1525二元泵, 717型自

动进样器, W aters In�line Degasser AF在线脱气机,
恒温柱箱 ); A lltech ELSD 2000蒸发光散射检测器

( Deerfie ld, USA ) ; 无油空气泵 (天津华生分析仪器

厂, WYK�� ), Breeze色谱工作站, 电子分析天平
(M ettler, AB135�S)。
贝母素甲 ( peim ine,批号 110750�200609)、贝母

素乙 ( pe im inine, 批号 110751�200608 )、西贝母碱
( Sipe im ine,批号 110769�200504)对照品购于中国药
品生物制品检定所 (供定量测定用 ) , 贝母辛由本实

验室自制, 结构经氢谱、碳谱和质谱鉴定, 纯度经
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HPLC峰面积归一化法计算大于 98%。甲醇 (色谱

纯 ), 其他试剂均为分析纯,水为重蒸水。

太白贝母 5份样品采于重庆市, 经中国医学科

学院药用植物研究所陈士林教授鉴定为 F ritillaria

taipaiensis P� Y� L i�。

2� 方法与结果

2�1� 色谱条件
Ag ilent Extend C18柱 ( 4�6 mm � 250 mm, 5

�m ); 流动相为甲醇 ( A ) �0�02% 三乙胺 ( B ); 流速

1�0 mL� m in- 1; 漂移管温度 90 � ; 载气体积流量

2�3 L� m in- 1,增益值 2,进样量 10 �L; 柱温 25 � 。
线性梯度洗脱程序: 0~ 15 m in, 35% ~ 55% A, 15~

30m in, 55% ~ 72% A, 30~ 32 m in, 72% ~ 75% A,

32~ 37m in, 75% ~ 80% A, 37~ 40m in, 80% ~ 85%

A, 40~ 50 m in, 85% ~ 90% A。

2�2� 对照品溶液的制备
分别精密称取各对照品约 2�00mg,置 2 mL量

瓶中,加甲醇溶解并稀释至刻度,振摇使混合均匀,

配制成混合对照品储备液,备用。

2�3� 供试品溶液制备
取药材粉末约 2 g (过 80目筛 ), 精密称定, 置

100mL烧瓶中,加浓氨试液 4 mL浸润 2 h, 精密加

入三氯甲烷�甲醇 ( 4�1)的混合溶液 60 mL,混匀, 置

80 � 水浴中加热回流 3 h,放冷, 滤过, 滤液挥干, 加

甲醇定容至 2mL,即得。进液相前用 0�45 �m微孔
滤膜过滤。

2�4� 标准曲线与线性关系考察
取 � 2�2�对照品储备液, 采用逐级稀释法分别

制取贝母辛为 28�75、57�5、115�0、230�0、690�0
�g� mL- 1, 贝母素乙 27�37、54�75、109�5、219�0、
560�6 �g� mL- 1和贝母素甲 25�75、51�50、103�0、
206�0、527�0 �g� mL- 1的对照品标准液。按 � 2�1�
色谱条件进行 HPLC�ELSD分析,用外标法以对照品
的峰面积 ( y )与相对应的浓度 ( �)做双对数线性回

归处理,回归方程见表 1。

2�5� 精密度实验
取 3个不同浓度的对照品混合溶液,每个浓度

重复进样 3次,每次 10 �L,测定峰面积,结果表明,

各对照品峰面积积分值的 RSD分别为贝母辛

( 0�76%、0�43%、0�69% )、贝母 素乙 ( 0�83%、
0�77%、0�82% ) 和贝 母素甲 ( 1�81%、1�69%、
1�44% )。

2�6� 重复性实验

取同一批样品 6份,按 � 2�3�方法制备和 � 2�1�
色谱条件测定, 同批样品中贝母辛的平均含量为

601�6 �g� g- 1, RSD为 1�45%, 贝母素甲的平均含
量为 98�6 �g� g- 1, RSD为 1�91% , 贝母素乙的平
均含量为 58�6 �g� g- 1, RSD为 1�69%。
2�7� 稳定性实验
取 � 2�3�供试品溶液, 分别在 0、2、4、8、12、24、

36 h进行测定, 记录峰面积, 贝母辛、贝母素甲、贝

母素乙色谱峰的峰面积 RSD值分别为 1�51%、
2�76%、3�69% ,表明样品至少在 36 h内稳定。

2�8� 加样回收率实验
取同一批样品 6份, 分别精密加入一定量 (相

当于样品中的量 )各生物碱对照品, 按供试品溶液

的制备方法制备并测定, 各贝母辛、贝母素乙、贝母

素甲平均回收率分别为 99�4%、99�7%和 100�3% ,
RSD值分别为 1�10%、3�61%和 2�82%。
2�9� 样品测定
将采集的样品按照 � 2�3�方法制备, 进样 10

�L,平行操作 3次, 采用外标法计算 3个生物碱成

分含量,色谱图见图 1,测定结果见表 2。

3� 讨 � 论

3�1� 流动相的选择
为了使贝母样品中的各成分分离, 比较了甲醇�

水和乙腈�水两种流动相系统,结果表明, 以甲醇 �水
流动相为佳,各主要色谱峰分离度好, 在 60 m in内

� �
表 1� 回归方程与线性范围

Tab� 1� Regress ion equation and ca libration range

Components R egression equation r Calibration range /� g� mL - 1

P eim is ine y= 1�526 0�+ 3�133 6 0�999 1 28�75- 690� 00

P eim inine y= 1�645 3�+ 2�945 1 0�999 3 27�37- 560� 60
P eim ine y= 1�649 4�+ 2�961 8 0�999 3 25�75- 527� 00

图 1� 生物碱混合对照品溶液 ( A )和太白贝母样品 ( B )的

HPLC色谱图

F ig� 1� HPLC Chrom atogram o f reference substance ( A ) and

sam ple ( B)
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表 2� 太白贝母药材来源及 3个生物碱成分含量测定结果 �n= 3, �x � s

Tab�2� The contents o f three a lka lo ids in Fr itillaria taipaiens is�n= 3, �x � s

Co llection s ite Co llection time Product type
Content/%

P e im isine Pe im inine P eim ine

Wux i county ( w ild) 2008�5�3 Q ingbe i 0. 000 50� 0. 003 0. 000 07� 0. 006 0. 000 06 � 0. 001

Wux i county ( w ild) 2008�5�3 Songbe i 0. 000 70� 0. 009 0. 000 13� 0�001 0. 000 09 � 0. 006

Wux i county ( w ild) 2008�5�3 Songbe i 0. 000 60� 0. 002 0. 000 10� 0. 003 0. 000 06 � 0. 002

Wux i county ( w ild) 2008�6�15 Q ingbe i 0. 000 30� 0. 007 0. 000 07� 0. 006 0. 000 04 � 0. 006

Chengkou county ( cultiva ted) 2008�6�15 Q ingbe i 0. 000 35� 0. 002 0. 000 09� 0. 005 0. 000 09 � 0. 007

能达到很好分离,综合考虑保留时间、分离度及峰形

对称性的要求, 我们选择以甲醇 �水系统梯度洗脱。
另外,生物碱易发生拖尾现象,在流动相中加入改性

剂 0�02% 三乙胺后,得到了满意的分离度和较好的
峰形。

3�2� ELSD检测器条件优化
为了使流动相充分挥发和降低灵敏度损失, 选

择不分流模式。在此基础上, 考察了漂移管温度和

雾化气流速两个最重要参数。按照推荐温度和气流

实验,发现噪音较大, 随着飘移管温度的升高, 检出

限降低,通过实验不同条件, 最后确定最佳条件为漂

移管温度 90 � , 雾化气流速 2�3 L � m in- 1, 增
益值 2。

3�3� 提取条件的选择
3�3�1� 提取方式的选择 � 经比较超声提取和回流
提取两种方式。结果回流提取效果较好,因此采用

回流提取。

3�3�2� 氨水碱化条件的考察 � 生物碱类化合物提
取前应使生物碱类成分充分游离, 浓氨试液的加入

量对生物碱提取有显著影响
[ 3�4]
。实验比较了浓氨

试液不同用量和不同碱化时间对提取率的影响。最

终确定浓氨试液碱化用量为 4 mL,时间为 2 h。

4� 结 � 论

本实验应用 HPLC�ELSD法,建立了同时测定 4

种生物碱的方法,并对太白贝母 3种生物碱进行了

定量测定,实验结果表明,太白贝母中贝母辛含量较

高, 是总生物碱的主要组成成分,贝母素甲和贝母素

乙含量都较低,未检测到西贝母碱。这一实验结果

与笔者等对川贝母的生物碱成分测定结果基本一

致
[ 5�7]
。从商品规格角度, 松贝中 3种生物碱的含

量明显较青贝高。太白贝母和川贝母中都含有贝母

辛,但贝母素甲和贝母素乙均较低,二者生物碱成分

比较相似。根据对野生和栽培川贝母 ( Fritillaria

cirrhosa D�Don� )形态特征的观察和分析, 陈心启
等

[ 2, 8]
认为太白贝母 (F ritillaria taipaiensis)和川贝母

(F ritillaria cirrhosa )的区别较难把握,且有过渡,很

可能仅仅是它的一个类型,其植物形态上较为相似。

从化学成分和植物形态角度来看, 2010年版 �中国

药典�将太白贝母纳入川贝母项下, 有一定的科学

依据。
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