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下色谱条件测定，计算含量。并考察了存放时间

对棉酚含量的影响，结果见表 2。 

表 1  加样回收率测定结果(n=3) 

Tab 1  Results of recovery rate experiment(n=3) 

样品量/ 

µg 

加入量/ 

µg 

测得量/ 

µg 

回收率/ 

% 

平均回

收率/%

RSD/
% 

183.61 160 345.91 101.3 
183.55 160 343.32 99.87 
183.56 160 341.21 98.72 
183.60 200 381.64 98.93 
183.59 200 387.15 101.90 
183.62 200 379.88 97.96 
183.55 240 418.01 96.98 
183.58 240 420.54 98.34 
183.61 240 418.61 97.28 

99.03 1.72

表 2  棉油皂脚不同存放期棉酚含量测定结果(n=3) 

Tab 2  Content of gossypol in cottonseed soapstock in 
different storing period(n=3) 

样品 

批号 

存放 

时间/月 

TGP 

含量/% 
RSD/% 

FGP 

含量/% 
RSD/%

0 2.83±0.04 1.4 0.83±0.02 1.8 
090615 

6 2.21±0.03 1.1 0.48±0.01 1.2 
0 6.57±0.08 1.2 0.98±0.02 1.6 

091204 
6 4.01±0.06 1.4 0.36±0.01 1.6 

3  讨论 

棉油皂脚常被当做废弃物被抛弃，没有得到

很好的利用，若准确检测出其中的棉酚含量，并

以合适的方法提取棉酚，一方面可以解决环境污

染问题，另一方面也可以创造高的经济效益。本

试验选用 HPLC 检测棉油皂脚中棉酚的含量，试

验证明该方法简便、快速、准确易行。 

经比较，以 84%的丁酮提取比丁酮提取测定

结果高，且证明 UGP 在丁酮溶液中水解不完全，

故选用 84%的丁酮。 

棉籽中棉酚含量与棉花品种、栽培条件等密

切相关，因此，两批棉油皂脚棉酚含量差异较大。

另外，091204 批号的棉油皂脚在生产中经水稀释，

而 090615 批号棉油皂脚未经稀释，二者冷冻 6 个

月后，总棉酚含量分别下降了 39%和 22%，可见

经水稀释的棉油皂脚棉酚氧化速度快，更不易存

放，建议生产过程中对棉油皂脚不进行稀释，并

尽快提取。 
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HPLC 测定蒙药曼陀罗子中东莨菪碱的含量 
 

薛培凤，陈玉荣，青梅*，杨慧(内蒙古医学院药学院，呼和浩特 010059) 

 
摘要：目的  建立曼陀罗子中东莨菪碱的含量测定方法。方法  色谱柱为 Kromasil C18(250 mm×4.6 mm，5 m)。乙腈-

水(含 0.07 mol·L1 磷酸钠和 0.017 5 mol·L1 十二烷基硫酸钠，0.5%磷酸，0.1%三乙胺)(37∶63)为流动相，检测波长为 216 

nm。结果  东莨菪碱在 0.038 1~0.190 5 mg·mL1 内呈良好的线性，r=0.999 9；平均回收率为 97.0%，RSD 为 0.93%。结

论  该方法简便、灵敏、准确、重复性好，可作为曼陀罗子的质量控制标准。 
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Determination of Scopolamine in Datura stramonium by HPLC 
 
XUE Peifeng, CHEN Yurong, QING Mei*, YANG Hui(School of Pharmacy, Inner Mongolia Medical College, Hohhot 

010059, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish the method of determination of scopolamine in Datura stramonium. METHODS  

Kromasil C18(250 mm×4.6 mm, 5 m) column was employed. Mobile phase was the mixture of acetonitrile and Na3PO4 buffer 

(contains 0.07 mol·L1 Na3PO4, 0.017 5 mol·L1 SDS, 0.5% H3PO4, 0.1% trithylamine)(37∶63). RESULTS  A good linearity 

of scopolamine was achieved in the range of 0.038 10.190 5 mg·mL1(r=0.999 9). The average recovery of scopolamine was 
96.97% and RSD was 0.93%. CONCLUSION  This method is simple, sensitive, accurate with good reproducibility, and can be 
used for the quality control of Datura stramonium. 
KEY WORDS: Datura stramonium; scopolamine; detetmination; HPLC 

 

曼陀罗子为茄科曼陀罗属植物曼陀罗(Datura 

stramonium L.)[1]的干燥成熟种子，别名山大麻籽，

一年生大型草本，广泛分布于全国各地。中药用

该植物花、全草、种子，据 1985 年版中国药典[2]

和本草纲目[3]记载，曼陀罗具有平喘、止咳、解痉、

镇痛、麻醉等作用，可用于治疗关节痛、哮喘、

咳嗽、胃肠痉挛、神经性偏头痛、跌打损伤等症[4]。

蒙药用种子，有解痉、消“奇哈”、止痛、杀虫等

功效，主治痒虫病、神经性偏头痛、牙痛、胃痉

挛、“虫痧”症、癫狂、癫痫等症[5]。目前尚无蒙

药曼陀罗子的质量控制标准，严重限制了该蒙药

的生产和临床应用。因此，本试验对蒙药曼陀罗

子的含量测定方法进行研究，旨为其质量控制提

供科学依据。 

根据曼陀罗属现有化学研究结果，曼陀罗子

中含有东莨菪碱等生物碱类化合物，现代药理学

证明东莨菪碱具有多种药理活性，如有显著的中

枢抑制作用和抗胆碱作用[5]。东莨菪碱为曼陀罗子

中的生物活性成分，其含量高低与该蒙药的功效

具有直接的关系，因此选择东莨菪碱作为含量测

定的指标，采用高效液相法(HPLC)对其进行了含

量测定。 

1  仪器与试药 

1.1  仪器   

依利特高效液相色谱仪(P230 高压恒流泵，紫

外-可见检测器，EC2000 色谱数据处理系统)；

AB135-S 电子天平(METTLER-TOLEDO)。 

1.2  试剂与试药   

氢溴酸东莨菪碱对照品(中国药品生物制品检

定所，供含量测定用，批号：100049-200308)；乙

腈(Fisher 公司)，色谱纯，水为市售娃哈哈纯净水，

其他试剂试药均为分析纯。 

1.3  样品来源   

曼陀罗子药材于 2006 年 9 月—10 月分别采于

呼和浩特市保全庄、内蒙古农业大学东区、呼和

浩特市学府花园、内蒙古农业大学西区、呼和浩

特市西古楼，由本院药用植物学教研室青梅教授

鉴定为茄科植物曼陀罗(Datura stramonium L.)的

干燥成熟种子。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

 色谱柱：Kromasil C18 柱(250 mm×4.6 mm，

5 μm)；流动相：乙腈-水(含 0.07 mol·L1 磷酸钠和

0.017 5 mol·L1 十二烷基硫酸钠，0.5%磷酸，0.1% 

三乙胺)(37∶63)；柱温：室温；检测波长：216 nm。 

2.2  对照品溶液的制备   

精密称取经五氧化二磷干燥过夜的氢溴酸东

莨菪碱对照品 7.62 mg，加流动相定容至 10 mL，

作为对照品储备液。取 1 mL 储备液，加流动相稀

释至 10 mL，得到 0.076 2 mg·mL1 的对照品溶液。 

2.3  供试品溶液的制备 

称取干燥的曼陀罗子粉末约 1 g，精密称定，

置圆底烧瓶中，加 2 mL 浓氨水浸润 1 h，再加入

三氯甲烷 30 mL，加热回流 3 h，放冷，滤过，回

收溶剂至干，残渣用流动相溶解并转移至 5 mL 量

瓶中，稀释至刻度，摇匀，即得。  

2.4  专属性试验 

取上述对照品溶液、供试品溶液、流动相各

20 μL，分别进样，按“2.1”项下色谱条件，记录

色谱图，见图 1。结果流动相色谱图在东莨菪碱保
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留时间处未显示色谱峰，表明流动相无干扰，本

方法专属性良好。 

 
图 1  高效液相色谱图 
A对照品；B样品；1-氢溴酸东莨菪碱 

Fig 1  HPLC chromatogram 
Areference substance; Bsamples; 1-scopolamine hydrobromide 

2.5  线性关系    

分别精密吸取上述对照品储备液 0.5，1，1.5，

2，2.5 mL，置 10 mL 量瓶中，用流动相稀释至刻

度，摇匀，制成不同浓度的对照品溶液。 

分别精密吸取上述不同浓度的对照品溶液各

20 μL，按“2.1”项下色谱条件测定，以峰面积对

浓度进行回归，求得回归方程为 Y=13 018X 

21.604，r=0.999 9。结果表明，东莨菪碱在 0.038 1~ 

0.190 5 mg·mL1 内与峰面积呈良好线性关系。 

2.6  仪器精密度试验   

取同一供试品溶液，每次进样 20 μL，连续进

样 5 次，由峰面积求得 RSD 为 1.2%，表明仪器精

密度良好。 

2.7  稳定性试验   

取同一供试品溶液分别于 0，1，1.5，4，5，

9，24 h 进样 20 μL 测定，由峰面积求得 RSD 为

1.7%，表明样品 24 h 内稳定。 

2.8  重复性试验   

取 5 份同一批干燥的曼陀罗子粉末各约 1 g，

精密称定，分别按“2.3”项下方法制备供试品溶

液，取 20 μL 进样测定，由标准曲线计算实际含量，

并求得 RSD 为 2.0%，表明该方法重复性良好。 

2.9  加样回收试验   

精密称取 5 份已知东莨菪碱含量(0.039%)的曼

陀罗子粉末各约 0.5 g，分别加入氢溴酸东莨菪碱标

准品约 0.201 mg，分别按“2.3”项下方法制备供试

品溶液，取 20 μL 进样，按“2.1”项下色谱条件测

定，结果平均加样回收率为 97.0%，RSD 为 0.93%。 

2.10  样品含量测定 

按上述方法对 5 批不同产地的曼陀罗子样品，

通过外标法测定东莨菪碱的含量，结果见表 1。 

表 1  5 批曼陀罗子药材中东莨菪碱的含量测定结果(n=3) 

Tab 1  Content of scopolamine in Datura stramonium from 
five different origins(n=3) 

样品

编号
产 地 采集时间 

东莨菪碱 

的含量/% 

1 呼和浩特市南郊保全庄  2006.09.25 0.039 

2 内蒙古农业大学东区 2006.09.23 0.049 

3 呼和浩特市学府花园 2006.09.24 0.065 

4 内蒙古农业大学西区 2006.09.23 0.084 

5 呼和浩特市西古楼 2006.10.08 0.060 

3  讨论 

3.1  色谱条件的选择   

参照中国药典 2010 年版一部[6]洋金花含量测

定项下方法以不同比例乙腈-0.07 mol·L1 磷酸钠

溶液(含 0.017 5 mol·L1 十二烷基硫酸钠)，用磷酸

调 pH 值至 6.0 为流动相测定，结果峰形不够理想。

为了改善峰形，通过固定水相中磷酸的含量(0.5%)

并改变流动相中乙腈和水相的比例，峰形有所改

善，但还不够理想，拖尾比较严重，故在水相中

加入 0.1%三乙胺进行测定，结果表明峰形良好。

因此，确定流动相为乙腈-水(含 0.07 mol·L1 磷酸

钠和 0.017 5 mol·L1 十二烷基硫酸钠，0.5%磷酸，

0.1%三乙胺)(37∶63)，柱温为室温。 

3.2  检测波长的选择   

参照中国药典 2010 年版一部[6]洋金花含量测

定项下东莨菪碱 HPLC 测定的检测波长，选择 216 

nm 作为检测波长。 

3.3  供试品溶液制备方法的确定 

3.3.1  提取溶媒的选择  东莨菪碱为生物碱类成

分，按经典的生物碱提取方法，考察了酸水、乙醇、

三氯甲烷 3 种溶媒，结果，酸水提取效率最高，色

谱图简单，色谱分离度较好，峰形良好，但酸提取

后过滤特别困难，不便于操作且重现性差，三氯甲

烷和乙醇提取后过滤容易，且三氯甲烷提取效率高

于乙醇，故选择三氯甲烷作为提取溶媒。 

3.3.2  提取方法的选择  比较了超声提取 30 min

和回流提取 2 h 两种方法，结果回流提取效率高。 

3.3.3  提取溶媒用量的选择  比较了 20，30，40 

mL 三氯甲烷回流提取 2 h，结果 30 mL 和 40 mL

的提取效率相差不大，故选择 30 mL。 
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3.3.4  提取时间的选择  比较了 30 mL 三氯甲烷

回流提取 2，3，4 h，结果 3 h 即可提净样品中东

莨菪碱。 

本试验建立了 HPLC 测定曼陀罗子中东莨菪

碱含量，本法操作简便，重复性好，为曼陀罗子

的质量控制提供了实验依据。 
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麦白霉素胶囊溶出度测定方法研究 
 
刘映倩，李霞，吴群，朱晓璐(重庆市药品检验所，重庆 401121) 

 
摘要：目的  建立麦白霉素胶囊溶出度测定方法。方法  以含 1%胃蛋白酶的盐酸溶液(稀盐酸 24 mL 加水至 1 000 mL)

为溶出介质，溶出体积为 900 mL，转速为 100 r·min1，取样时间 45 min，在 235 nm 波长处测定吸收度。结果  麦白霉

素在 5.06~30.35 μg·mL1 内与吸光度有良好的线性关系(r=0.999 2)，两种处方的样品平均回收率分别为 100.09% (RSD= 

1.1%)和 99.61%(RSD=1.2%)，6 批样品 45 min 溶出度均在 80%以上。结论  本方法准确，结果可靠，可用于麦白霉素胶

囊的溶出度测定。 

关键词：麦白霉素胶囊；溶出度；紫外分光光度法 

中图分类号：R943.3       文献标志码：B       文章编号：1007-7693(2011)02-0167-03 

 
Study on Dissolution Test of Meleumycin Capsules 
 
LIU Yingqian, LI Xia, WU Qun, ZHU Xiaolu(Chongqing Institute for Drug Control, Chongqing 401121, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a method for the determination of dissolution of meleumycin capsules. METHODS  

The dissolution of meleumycin capsules was determined by UV spectrophotometry at 235 nm，using 900 mL hydrochloric acid 

solution(24 mL hydrochloric acid test solution was dilluted to 1 000 mL with water) containing 1% pepsin as the medium. The 
rotation speed was 100 r·min1 and the sampling time was 45 min. RESULTS  The method showed a good linear relationship in 
the range of 5.0630.35 μg·mL1(r=0.999 2). The average recoveries were 100.09%(RSD=1.1%) and 99.61%(RSD=1.2%) for 
two different types of samples, respectively. The dissolutions of 6 batches of samples were all above 80%. CONCLUSION  
The method is accurate and reliable, and it can be applied for the determination of the dissolution of meleumycin capsules. 
KEY WORDS: meleumycin capsules; dissolution; UV spectrophotometry 

 
麦白霉素胶囊属大环内酯类抗生素，文献[1]

收载崩解时限检查项，文献[2]已修订为溶出度检

查，其溶出介质为盐酸溶液(稀盐酸 24 mL 加水至

1 000 mL)，样品在 30 min 时的溶出量均低于 80%。

由于本品属大环内酯类抗生素，在贮存过程中主

药易与囊壳发生胶链反应，笔者在承担中国药典

2010 年版二部麦白霉素胶囊溶出度标准修订的工

作中，根据药品性质对其溶出度测定方法重新进

行了研究。 

1  仪器与试药 

RCZ-5A 溶出度试验仪(天津大学)；UV-2401

紫外分光光度仪(日本岛津公司)；HP8453E 紫外分

光光度仪(美国惠普公司)；麦白霉素标准品(中国

药品生物制品检定所，批号：0341-9402，849 U·mg1，

A1 含量 49%)；麦白霉素胶囊(规格：0.1 g，批号：

07042401，07052501，07090501，由南阳普康集

团衡淯制药有限责任公司提供；规格：0.1，0.2，

0.05 g，批号：20070702，20070801，20080301，
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