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摘要：建立从两面针中制备氯化两面针碱对照品的方法，利用硅胶柱层析、重结晶和反相制备高效液相色谱对两

面针的乙醇提取物进行分离纯化，以 ＨＰＬＣ对氯化两面针碱进行纯度检查和含量测定，并通过 ＵＶ、ＩＲ、

ＭＳ、１　ＨＮＭＲ等对其进行结构确证。从两面针叶中分离、纯化出氯化两面针碱对照品，质量分数＞９９．０％。所

建的制备方法简单，制备出的氯化两面针碱对照品符合中药化学对照品的相关要求，可作为两面针药材和含两

面针成药质量控制，以及中药药效物质基础用的化学对照品。
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　　随着中药研究和药效物质基础研究的不断深入，
对中药化学对照品的需求越来越大，高纯度的中药化

学对照品的制备研究尤为重要。中药化学对照品是

药品检测中使用的参比物，用于确定中药的真伪和评

价药品质量的优劣。

　 　 两 面 针 系 芸 香 科 花 椒 属 植 物 两 面 针

［Ｚａｎｔｈｏｘｙｌｕｍ　ｎｉｔｉｄｕｍ （Ｒｏｘｂ．）ＤＣ．］的干燥根，
收载于《中国药典》２０１０年版一部［１］。两面针为广西

特色药材，其性味辛、苦、微温，小毒，具有祛风通络、
胜湿止痛、消肿解毒等作用［２］，其中氯化两面针碱是

两面针的主要有效成分，是两面针药材及其制剂的主
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要质量控制指标性成分，具有抗肿瘤、强心、降血压、
抗真菌作用，特别是抗肿瘤活性方面具有研究价值和

开发利用前景［３］。目前，对于氯化两面针碱的研究多

是提取、含量测定等方面的研究，未见有氯化两面针

碱对照品的研究，因此两面针药材和含两面针的复方

药物均缺乏有效的特征成分定量的质量控制手段。
本文报道氯化两面针碱作为质量控制和药效基础研

究用化学对照品的研究。

１　材料与方法

１．１　材料

　　日本岛津ＵＶ－２５５０型紫外光谱仪；德国Ｂｒｕｋｅｒ
ＴＥＮＳＯＲ　２７ＦＴ　ＩＲ 红 外 光 谱 仪；德 国 ＢＲＵＫＥＲ
ＡＶＡＮＣＥ　６００核磁共振波谱仪；美国Ｔｈｅｒｍｏ　ｆｉｓｈｅｒ
ＬＴＱ　Ｏｒｂｉｔｒａｐ　Ｖｅｌｏｓ质谱仪；美国 Ｗａｔｅｒｓ　１５２５、Ｗａ－
ｔｅｒｓ　２９９８检测器液相色谱仪。２００－３００目柱层析硅

胶（青岛海洋化工公司），氘代甲醇，内标 ＴＭＳ；甲醇、
乙腈为色谱纯；水为重蒸馏水；其它溶媒为分析纯。
两面针药材经广西中医药研究院赖茂祥研究员鉴定

为芸 香 科 花 椒 属 植 物 两 面 针 ［Ｚａｎｔｈｏｘｙｌｕｍ
ｎｉｔｉｄｕｍ （Ｒｏｘｂ．）ＤＣ．］。

１．２　方法

１．２．１　粗品的提取分离

　　两面针根１０ｋｇ，粉碎，加ｐＨ值＝３的７０％乙醇

回流提取３次，第１次加酸性乙醇１２倍量，加热回流

２ｈ；第２次和第３次加酸性乙醇６倍量，分别加热回

流２ｈ；合并酸醇提取液，滤过，合并滤液，减压浓缩至

无醇味，得两面针浸膏。将两面针浸膏用氯仿反复研

磨，所得沉淀用甲醇溶解，加盐酸至ｐＨ值为２，放置

后析出淡黄绿色针状结晶，用甲醇重结晶，为氯化两

面针碱粗结晶。

１．２．２　对照品的制备

　　氯化两面针碱粗品再用甲醇溶解，超声３０ｍｉｎ，
加热至８０～１００℃，趁热过滤，滤液放冷，静置２４ｈ重

结晶，析出淡黄色细针状结晶，纯度达９０％～９５％。
将粗结晶用制备高效液相色谱法分离纯化，色谱柱为

ｋｒｏｍａｓｉｌ　ＫＲ１００－５（１５ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）Ｃ－１８柱，
利用乙腈∶０．１％三氟乙酸（３０∶７０）为流动相洗脱，
流速为５ｍｌ／ｍｉｎ，检测波长为２７１ｎｍ，柱温为室温；
收集氯化两面针碱组分，并对所收集的每一份洗脱液

利用 ＨＰＬＣ检测（色谱柱：Ｃ－１８柱；流动相：乙腈∶
０．１％三氟乙酸（３０∶７０）；检测波长：２７１ｎｍ；流速：

１．０ｍｌ／ｍｉｎ）合并保留时间相同而且纯度大于９８％以

上的氯化两面针碱，减压浓缩，得到大于９８％以上的

氯化两面针碱对照品。

２　结果与分析

２．１　对照品的结构确证

　　制备得到的对照品为淡黄色晶体，热溶于甲醇，

ｍｐ　２８０～２８２℃。ＵＶλＥｔＯＨ　ｍａｘ　ｎｍ：２７１，３２９。ＩＲν
ＫＢｒｍａｘ　ｃｍ－１：１６８５、１５００、１４３１（苯环），１２７３，１０３６，

９３９。ＭＳ（ＥＳＩ）ｍ／ｚ：３４８。１　ＨＮＭＲ（ＭｅＯＤ，６００ＭＨｚ，

ＴＭＳ）δｐｐｍ：９．８４（１Ｈ，ｓ，Ｈ－６），８．８５（１Ｈ，ｄ，Ｊ ＝
８．４Ｈｚ，Ｈ－１１），８．３２（１Ｈ，ｓ，Ｈ－７），８．２９（１Ｈ，ｓ，Ｈ－
１０），８．２５（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝８．４Ｈｚ，Ｈ－１２），７．８７（１Ｈ，ｓ，Ｈ－
４），７．７４（１Ｈ，ｓ，Ｈ－１），６．３４（２Ｈ，ｓ，－ＯＣＨ２Ｏ－），４．８８
（３Ｈ，ｓ， －ＮＭｅ），４．２２ （３Ｈ，ｓ， －ＯＭｅ），４．
０４（３Ｈ，ｓ，－ＯＭｅ）。以上数据与氯化两面针碱的文

献［４，５］报道一致，因此确证该化合物为氯化两面针碱

（Ｎｉｔｉｄｉｎｅ　ｃｈｌｏｒｉｄｅ）。结构式见图１。

图１　氯化两面针碱的结构式

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅ　ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ　ｏｆ　ｎｉｔｉｄｉｎｅ　ｃｈｌｏｒｉｄｅ

２．２　对照品的纯度检查

２．２．１　薄层色谱法检查

　　取制备得到的对照品氯化两面针碱适量，用甲醇

制１ｍｇ／ｍｌ的溶液，在同一聚酰胺薄膜上，按不同的

点样量梯度点样，点样量分别为０．５!ｇ、１!ｇ、３!ｇ、５
!ｇ、１０!ｇ。用３个不同系统的展开剂：系统（１）氯仿－
甲醇（１２∶１）；系统（２）氯仿－乙醇（１０∶１）；系统（３）乙
酸乙酯－乙醇（１５∶１）。进行展开，置紫外灯（３６５ｎｍ）
下检视。结果在薄层色谱中，可见蓝色的单一荧光斑

点，均未见有杂质斑点，

２．２．２　高效液相色谱法纯度检查

　　精密称取于１０５℃干燥至恒重的对照品适量，加

８０％甲醇水溶液制成每１ｍｌ含１ｍｇ的溶液，色谱条

件：Ｋｒｏｍａｓｉｌ　Ｃ１８ 色谱柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，１０!ｍ），
流动相为乙腈∶０．１％三氟乙酸溶液（３３∶６７）；检测

波长为２７１ｎｍ；进样量为１０!ｌ；流速为１ｍｌ／ｍｉｎ，柱
温为室温。在该色谱条件下，对照品氯化两面针碱的

ＨＰＬＣ图见图２，用二级管阵列检测器ＤＡＤ进行峰

纯度检查为为单一纯物质峰，用面积归一化法计算氯

化两面针碱含量为９９．０３％。改变流动相和波长，甲
醇∶０．１％三氟乙酸溶液（５０∶５０），２７１ｎｍ为检测波

长和乙腈∶０．１％三氟乙酸溶液（３３∶６７），２５４ｎｍ为

检测波长分别检测，结果对照品为一个主峰，改变流

９５２广西科学　２０１３年８月　第２０卷第３期



动相分析未见有异常峰。

图２　氯化两面针碱的 ＨＰＬＣ图

Ｆｉｇ．２　ＨＰＬＣ　ｓｐｅｃｔｒａ　ｏｆ　ｎｉｔｉｄｉｎｅ　ｃｈｌｏｒｉｄｅ

３　结论

　　氯化两面针碱为两面针的特征和有效成分，适合

作为中药化学对照品。本实验提取、分离、纯化得到

的氯化两面针碱，符合中药化学对照品的相关要求，
可作为两面针药材和含两面针成药质量控制，以及中

药药效物质基础研究用的化学对照品。
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［３］　刘丽敏，刘华钢．氯化两面针碱的研究近况［Ｊ］．时珍国

医国药，２００７，１８（１）：６０．
［４］　崔天义，朱卫．巴山花椒根的化学成分研究［Ｊ］．武汉植

物学研究，１９９４，１２（４）：３７１－３７４．
［５］　郭慧然，肖耀文，金鑫．滑叶花椒的生物碱研究［Ｊ］．武汉

植物学研究，１９８７，５（１）：６５－６８．

（责任编辑：陈小玲）　　
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广西科学院与中国科学院云计算中心签署合作框架协议

新闻时间：２０１３－８－２０
　　８月１９日下午，中国科学院广州分院与广西科学院合作洽谈会暨广西科学院与中国科学院云计算中心战
略合作签约仪式在广西科学院举行。广西政府副主席黄日波，自治区发改委、工信委、科技厅、南宁市科技局有
关领导以及中国科学院广州分院及中国科学院云计算中心、广西科学院的代表出席了洽谈会及签约仪式。

　　经过前期认真讨论，签约双方确立了四个方面的发展目标：一是通过打造“以云计算为核心的现代信息服
务”产业园，促进广西信息产业和地方经济社会发展、提升广西电子信息产业整体水平。二是建设广西云计算
技术堡垒和云计算技术标准。三是利用“自主知识产权”提升本地企业的核心竞争力，使去计算在广西当地实
现“本地化服务”及面向东盟国家提供云计算服务。四是利用云计算完成科技人才的引进、培养，形成产业聚
集，并培养一批广西本地的云计算科技人才。

　　黄日波副主席对中科院给予广西的支持表示感谢，他指出：广西与广州分院一直有着良好的合作关系，广
西科学院与中科院的院地合作已经进入了实质阶段，取得了包括生物能源方面的重大项目联合攻关、共建“文
献情报信息共享服务站”，落实中科院一名干部到广西科学院挂任副院长等方面的阶段性成果，随着广西科学
院与中国科学云计算中心战略合作签约，将会更加有力地推动广西科学院的院地合作上一个新台阶。双方要
共同努力，把广西科学院建设成为区域创新的重要基地，成为支撑和服务广西经济发展重要科技力量，成为辐
射和影响东盟国家的国际科技合作平台。

摘自广西科技信息网
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