
3  讨 论

3q1  本文采用高效液相色谱法测定了复方板蓝根颗粒中靛

蓝和靛玉红的含量o操作简便o结果准确o可以作为复方板蓝

根颗粒的质量控制指标∀

3q2  复方板蓝根颗粒的氯仿提取液 uw«内稳定o故应保证

在 uw«内完成实验∀

3q3  板蓝根和大青叶的有效成分是靛蓝和靛玉红o但本文

测定复方板蓝根颗粒中的靛蓝和靛玉红含量与板蓝根和大

青叶药材中靛蓝和靛玉红的含量≈t 相比较低o说明复方板蓝

根颗粒水提醇沉的制备工艺不利于靛蓝和靛玉红的浸出∀

3q4  样品提取方法及条件考察o分别采用氯仿!乙醇为溶

剂o加热回流不同时间o比较靛玉红的含量o结果见表 v∀

表 3 不同提取时间和不同溶剂的提取效果比例

提取时间

Ù°¬±

乙醇

靛蓝 靛玉红

氯仿

靛蓝 靛玉红

vs uqx tvqu vqw txqu

ys uq{ twqv vqz tyq|

|s uqz twqy vqy tzqt

  结果表明样品用氯仿加热回流 ys°¬±较为适宜∀
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乌头类药材及中毒案例未知品中酯型生物碱的检出及测定

张文婷k杭州 vtsssw 浙江省药品检验所l

摘要 目的}建立乌头类主要毒性成分新乌头碱!乌头碱!次乌头碱的检出方法和含量测定方法∀方法}以 × �≤ 法和 � °�≤ 法

双重鉴定各药材及未知品中酯型生物碱的存在并测定其含量∀ 结果}× �≤ 法能有效检出新乌头碱!乌头碱和次乌头碱o� °�≤

法可进一步确证各酯型生物碱的存在并测定 × �≤ tÙxss点样量的乌头碱含量∀结论}该方法操作简单!快速!准确o可作为乌头

类药材及中毒案例未知品的鉴定与含量测定方法∀

关键词 乌头碱~新乌头碱~次乌头碱~检出~含量测定
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  5中国药典6收载的乌头类药材有草乌k毛茛科植物北乌

头 � ¦²±¬·∏° �∏¶± ½̈²©©¬¬� ¬̈¦«¥q的干燥块根l!川乌k毛茛科

植物乌头 � q≤ ¤µ°¬¦«¤̈ ¬̄⁄ ¥̈¬q的干燥母根l!附子k毛茛科

植物乌头 � ≤¤µ°¬¦«¤̈ ¬̄⁄ ¥̈¬q的子根加工品l和雪上一支蒿

k毛茛科植物短柄乌头 � q�µ¤¦«¼³²§∏° ⁄¬̈ ¶̄的干燥块根lo

具祛风除湿o温经止痛作用o但由于他们所含的酯型生物碱

具剧毒o因此o在使用药材及炮制饮片时o必须控制其含量限

度∀ 近年来o使用民间偏方造成乌头类中毒导致死亡的人数

不断增加o由于使用者多制成酒剂或粉末o给鉴定和公安办

案带来一定的难度o另外o现版中国药典为分光光度法测定

单味药材中的总酯型生物碱量o对于复方中药中含有乌头类

药味的制剂仅用 × �≤ 法比较斑点的大小来判断乌头碱是否

超限o尚无一个有效的方法及指标来确定其酯型生物碱中主

要毒性成分分离方法及含量情况o因此o有必要制订确实可

行的鉴定和检测手段o严格控制乌头类酯型生物碱的限度o

以防止类似的事件发生∀乌头类药材含有的酯型生物碱主要

为新乌头碱!乌头碱和次乌头碱o本文针对该三成分对各药

材及未知品制订 × �≤ 鉴定和 � °�≤ 法检测方法o以供药品

生产企业!饮片加工企业和专业检测部门参考∀

1  仪器和试药

≥≥�̄ 液相色谱仪o≥≥�usx检测器o⁄� ⁄检测器∀

岛津 � ∂ 2uys紫外分光光度计∀
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草乌 tf !制草乌 tf 由浙江中医学院实验药厂提供~草乌

uf !制草乌 uf 由杭州胡庆余堂制药厂提供~川乌!附子!雪上

一支蒿由浙江省药品检验所标本室提供~新乌头碱!乌头碱!

次乌头碱对照品由中国药品生物制品检定所提供~未知药酒

由衢县公安局提供~外用样品和内服样品由余杭市公安局提

供∀

甲醇为色谱纯o其他为分析纯~× �≤ 板自制∀

2  方法与结果

2q1  × �≤ 鉴定  取药材粉末约 tªo精密称定o加氨试液润

湿o加氯仿 vs° ¯静置过夜o超声处理 us分钟o滤过o以 ts° ¯

氯仿分两次洗涤滤渣和滤器o合并滤液o蒸干o残留物加氯仿

溶解并定容至 t° ō作为供试药材溶液∀ 另精密量取未知药

酒和外用样品各 vs° ō蒸去乙醇o加氨试液 sqx° ō用氯仿提

取三次kus!us!ts° l̄o合并提取液o蒸干o残留物加氯仿使溶

解并定容至 t° ¯作为供试样品溶液∀ 再精密称取新乌头碱!

乌头碱!次乌头碱对照品o用氯仿制成每 t° ¯中各含 t°ª的

混合溶液作为对照品溶液∀照薄层色谱法k中国药典 usss年

版一部附录 ∂ ��l试验o吸取上述溶液各 xΛ ō分别点于同一

硅胶 � 薄层板上o以苯2醋酸乙酯2二乙胺ktsΒ {Β tl为展开

剂o或以环己烷2醋酸乙酯2二乙胺k{Β tΒ tl为展开剂o展开o

取出o晾干o喷以稀碘化铋钾溶液∀ 结果见图 t!u∀

图 1 乌头类薄层色谱图

�  苯2醋酸乙酯2二乙胺ktsΒ {Β tl � 环乙烷2醋酸乙酯2二乙胺

k{Β tΒ tl

tq草乌 tf  uq制草乌 tf  vq草乌 uf  wq制草乌 uf

xq对照品k¤新乌头碱 ¥乌头碱 ¦次乌头碱l

yq川乌 zq雪上一支蒿 {q外用样品 |q药酒

图 2 草乌 � °�≤ 图谱

� 对照品  � 草乌

tq新乌头碱 uq乌头碱 vq次乌头碱

2q2 含量检测

2q2q1 色谱分析条件与系统适用性试验 十八烷基硅烷键

合硅胶为填料~甲醇2氯仿2水2二乙胺kzwΒ tΒ uxΒ sqtl为流

动相~检测波长 uvs±° ~流速 t° Ù̄°¬±~柱温为室温∀

2q2q2  对照品溶液的制备 精密称取新乌头碱!乌头碱!次

乌头碱对照品适量o用氯仿制成每 t° ¯中各含 sqt°ª的混

合溶液作为对照品溶液∀

2q2q3 供试品溶液的制备 供试品溶液制备同 × �≤ 法∀

2q2q4  测定波长选择  取对照品溶液o置紫外分光光度计

进行光谱扫描o结果显示o在 uvs±° 波长处有最大吸收o故

选择该波长为测定波长∀

2q2q5 线性关系考察 精密量取对照品溶液 squ!x!ts!tx!

usΛ ō分别注入液相色谱仪o测定峰面积∀结果显示在 sqsu∗

uqsΛª范围内o新乌头碱!乌头碱和次乌头碱呈良好的线性

关系∀ 新乌头碱 ≠ � zywz{÷ p w{{xuo� � sq||y~乌头碱 ≠ �

zw|{z÷ p tuvxxo� � sq|||~次乌头碱 ≠ � z{vvv÷ p {vuso�

� sq|||∀

2q2q6  精密度考察  精密量取对照品溶液 tsΛ ō注入液相

色谱仪o重复进样 x次o测定峰面积o结果显示o新乌头碱平

均峰面积为 {yxyvwq wo � ≥⁄ � tq zh kν � xl~乌头碱为

z|zyxvqwo� ≥⁄� tqvh kν� xl~次乌头碱为o{utzxyquo� ≥⁄

� uqsh kν� xl∀

2q2q7  重复性试验  精密称取草乌粉末k浙江省中医学院

实验药厂lx份o依上述方法备供试品溶液并测定o结果显示

新乌头碱含量为 tvtqtxΛªÙªo� ≥⁄� tquh kν� xl~乌头碱含

量为 zqytΛªÙªo� ≥⁄ � tq sh kν � xl~次乌头碱含量为

tsvqvsΛªÙªo� ≥⁄� uqsh kν� xl∀

2q2q8  回收率试验  精密称取草乌粉末适量o加入各对照

品适量o同法制备并测定o结果显示新乌头碱回收率为

tssq|zh o� ≥⁄� tquh kν� xl~乌头碱回收率为 tssqxyh o
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� ≥⁄� tqvh kν� xl~次乌头碱回收率为 tstqtvh o� ≥⁄� tq

uh kν� xlo见表 t!表 u!表 v∀

表 1 新乌头碱回收率试验结果

编号
样品含量

Λª

加入新

乌头碱量

Λª

测得新

乌头碱量

Λª

回收率

h

平均

回收率

h

t tvvqxs vs tyvqvt ||qvz

u tuzqz{ vs txzqz{ tssqss

v tvwqx| vs tyxquz tsuqu{ tssq|z

w tvuq|y vs tyvqv{ tstqws � ≥⁄� tquh

x tvzqw{ vs ty{qsu tstqz{ k�� xl

表 2 乌头碱回收率试验结果

编号
样品含量

Λª

加入乌

头碱量

Λª

测得乌

头碱量

Λª

回收率

h

平均

回收率

h

t zqzx vs v{qws tsuqt{

u zqwt vs vyq|| |{qys

v zq{t vs vzq{u tssqsw tssqxy

w zqzu vs vzq|v tssqzs � ≥⁄� tqvh

x zq|{ vs v{ovy tstquz k�� xl

表 3 次乌头碱回收率试验

编号
样品含量

Λª

加入新

乌头碱量

Λª

测得新

乌头碱量

Λª

回收率

h

平均

回收率

h

t tsxqtx vtqx tvzqw| tsuqyz

u tssqyx vtqx tvuqzz tstq|z

v tsyqst vtqx tvzqwv ||qzy tstqtv

w tswqzv vtqx tvyqwt tssqxz � ≥⁄� tquh

x ts{qu| vtqx twsqst tssqzs k�� xl

2q2q9  供试品测定  精密量取各供试品溶液适量o注入液

相色谱仪o测定o结果见表 w∀

表 4 供试品测定结果

样品名称
新乌头碱含量

ΛªÙª
乌头碱含量

ΛªÙª
次乌头碱含量

ΛªÙª

草乌 tf tvtqu  zqy  tsvqv  

草乌 uf wwyq| t|qu z{qv

制草乌 tf  uq{  yqt  wqv 

制草乌 uf p  yq| p

川乌  zq{ tuqw p

附子  tsqu p p

雪上一支蒿  tqt tuqy tuqu

药酒 p vzvqy p

外用样品 p vw{qx p

内服样品 p p p

3  讨 论

3q1 由上述实验结果可见o× �≤ 法能有效分离新乌头碱!乌

头碱和次乌头碱o但是o如果仅用一个展开系统展开o可能引

起误判o两个展开系统可相互确证乌头类酯型生物碱的存

在o减少其他成分干扰的可能性∀在实验过程中o如果存在可

疑斑点o还可采用加样k供试品溶液与对照品溶液混合点样l

试验o以确认该斑点的存在∀

3q2  � °�≤ 法可作进一步的确认o并可检识较低含量或样

品量较少时生物碱的存在k× �≤ 检出量为 tsΛªo� °�≤ 检出

进样量约 us±ªl∀� °�≤ 法测定如配合 ⁄� ⁄检测器可确定并

证实样品中与对照品相应峰的一致性及峰的纯度o也为含量

测定提供可靠的数据∀ � °�≤ 法测定乌头类酯型生物碱的含

量o方法简便o可为将来科学控制乌头类加工品提供依据o同

时也可为含乌头类中药成方制剂制订限量提供参考∀
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薄层色谱2化学衍生荧光分光光度法测定槐米中芦丁的含量

傅 强 梁明金 常 春 贺浪冲k西安 ztssyt 西安交通大学药学院l

摘要 目的}建立一种适应性强!灵敏!准确的方法用于测定槐米中芦丁的含量∀方法}以 |xh 乙醇为溶剂进行索氏提取~用醋

酸乙酯2甲酸2水kwΒ tΒ tl为展开剂分离~洗脱后以 tsh � ≤̄ v̄甲醇溶液作为反应试剂o在 ∞¬� wus±° o∞° � xtv±° 处测定荧

光强度∀结果}此方法的线性范围为 squ∗ tquΛªÙ° ō平均回收率为 |{qzh o变异系数 � ≥⁄为 uqzth ∀结论}此方法稳定o重现

性好o灵敏度高o可用于槐米的质量评价∀

关键词 薄层色谱2化学衍生荧光分光光度法~槐米~芦丁
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