
高效液相色谱法测定肤得乐凝胶剂中次乌头碱的含量

温爱平 t
o王春梅 u

ktq内蒙古医学院药学院 o内蒙古  呼和浩特 stssx|~uq内蒙古呼和浩特市第一医院 o内蒙古  呼和浩特 stsstsl

摘要 }目的  建立肤得乐凝胶剂中次乌头碱的含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法测定次乌头碱的含量 o色谱柱为

�⁄≥柱 ~流动相为甲醇 2sqth三乙胺 k{sΒusl~检测波长 uvs±°∀结果  次乌头碱在 squuw ∗ tqtuΛª范围内呈良好的线性关

系 o加样平均回收率为 |{qvwh o� ≥⁄为 uqvsh ∀结论  本法简单 o快速 o结果准确 o可作为该制剂的质量控制方法 ∀
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  肤得乐凝胶剂是由草乌 !川芎等药材组成的新型蒙药制

剂 o主治糖尿病引起的末梢神经炎 ∀草乌为有毒药材 o其主

要有效成分为酯型生物碱 ) ) ) 乌头碱 !次乌头碱和新乌头

碱 o本实验以草乌中的有效成分之一次乌头碱作为定量指

标 o采用高效液相色谱法测定其含量 o结果较为满意 ∀

1  仪器及药品

�ª¬̄̈ ±·ttss高效液相色谱仪 k美国安捷伦科技有限公

司 lo配有四元泵 o在线脱气机 o柱温箱 o⁄�⁄紫外检测器 o自

动进样器 o� °化学工作站 ~��2型超声波清器 k上海杰理科技

有限公司 l~次乌头碱对照品 k中国药品生物制品检定所 o批

号 sz|{2|wsvl~肤得乐凝胶剂 k复旦蒙药研发中心 l~甲醇为

色谱纯 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 } ��� �÷ ∞¦̄¬³¶̈ ÷⁄�2≤t{ kwqy°° ≅ uxs°°o

xΛ°lo流动相 }甲醇 2sqth三乙胺 k{sΒuslo检测波长 uvs±°o

柱温 vsε ∀在此色谱条件下 o次乌头碱可以得到满意的分

离 o与相邻峰的分离度大于 tqxo理论塔板数按次乌头碱峰计

在 xsss以上 o同时取阴性供试品溶液进样 o结果表明 }在次

乌头碱色谱峰位置处无相应峰出现 ∀

2q2  供试品溶液及阴性样品溶液的制备

取本品 vªo精密称定 o置具塞锥形瓶中 o加甲醇 us°�o超

声处理 vs°¬±o放冷 o滤过 o滤器及容器用甲醇洗涤两次 o每

次 x°�o滤过 o合并洗液与滤液 o低温蒸干 ∀残渣加 sqt°²̄ r�

硫酸 x°�溶解后 o转移至分液漏斗中 o用 sqt°²̄ r�硫酸 x°�

分次洗涤容器 o洗液并入分液漏斗中 o用 乙醚提取 w次 kuso

txotxotslo弃去乙醚 o酸水层加氨水调节 ³� | ∗ tso再用氯

仿提取 w次 kusotxotxotslo分取氯仿液 o依次用同一滤纸滤

过 o最后用氯仿 x°�分次洗涤滤纸 o并滤过 o合并洗液与滤

液 o低温蒸干 o残渣加甲醇溶解并定容至 ts°�o摇匀 o微孔滤

膜 ksqwxΛ°l滤过 o取续滤液作为供试品溶液 ∀

阴性溶液的制备 }按处方比例及制备工艺 o制备缺草乌

的阴性样品 o同法制备 ∀

2q3  对照品溶液的制备及线性范围的考察

精密称取次乌头碱对照品适量 o加甲醇制成每 t°�中含

sqttu°ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀分别精密吸取对照品溶

液 uowoyo{otsΛ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 o测定其峰面

积 o以峰面积值 k�l作纵坐标 o进样量 k≤ l作横坐标 o绘制标

准曲线 o并进行线性回归 o得回归方程为 }� � tutxquu≤ p

squzvoρ� sq||| |z∀

结果表明 }在 squuw ∗ tqtuΛª内 o次乌头碱的峰面积与

进样量有良好的线性关系 ∀

2q4  精密度试验

取样品 k批号 stttttlo按供试品溶液制备方法制得供

试品溶液 o连续进样 x次 o记录峰面积 o结果峰面积为

wtsqtwo� ≥⁄ � sq|wh ∀

2q5  稳定性试验

取供试品溶液 k批号 stttttlo每隔 u«进样一次 o测定其

峰面积 o结果在 {«内峰面积无明显变化 o峰面积为 wwwqso

� ≥⁄ � tqsxh ∀

2q6  重复性试验

按拟定的含量测定方法 o对同一批样品 k批号 stttttl
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制备五份供试品溶液 o分别进样 o测定峰面积并计算含量 o结

果每克凝胶剂中含次乌头碱 sqtt|°ªo � ≥⁄为 tqzwh ∀

2q7  回收率试验

取已知含量的样品 k批号 stttttltqxªo精密称定 o置具

塞锥形瓶中 o分别加入次乌头碱对照品溶液 ksqt{°ªr°�l各

t°�o按供试品溶液制备方法操作 o制备加样回收供试品溶

液 ∀按样品测定方法测定 o计算回收率 o结果见表 t∀

表 1  回收率试验结果 kν � ul

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

编号
样品重

kªl

次乌头碱含量

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

kh l

平均值

kh l

� ≥⁄

kh l

t tqxssv sqtz| sqt{ sqvx| tssqs

u tqw|tu sqtzz sqt{ sqvxs |yqtt

v tqx|st sqt{| sqt{ sqvyz |{q{| |{qvw uqvs

w tqyyw| sqt|{ sqt{ sqv{t tstqz

x tqxvuw sqt{u sqt{ sqvxz |zquu

y tqxyts sqt{y sqt{ sqvx| |yqtt

2q8  样品的测定

分别精密吸取对照品溶液 kvsΛªr°�l和供试品溶液各

tsΛ�o按上述色谱条件测定 o按外标法计算含量 o结果见表 u∀

3  讨论

3q1  在本试验条件下 o能够将草乌中的乌头碱 o次乌头碱和

新乌头碱达到完全分离 o但制剂中组分复杂 o干扰乌头碱和

新乌头碱色谱峰 o故本研究只对乌头碱进行含量测定 ∀

表 2  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批号 次乌头碱含量 k°ªrªl � ≥⁄kh l

stttst sqtyx tqzx

sttttt sqtus uqus

stttt{ sqts| sqzx

stttu{ sqtt{ uq|{

suswst sqtxw uqux

3q2  在供试品溶液制备时 o曾对提取方法 !提取溶剂和提取

时间进行了考察 ∀提取方法首先采用取凝胶剂 o加 sqt°²̄ r�

硫酸 ts°�o摇匀 o用乙醚提取 w次 o弃去乙醚 o水层加氨水调

节 ³� | ∗ tso用氯仿提取 w次 o合并提取液 o低温蒸干 o残渣

加甲醇溶解 o滤过 o结果提取过程中 o因水层浑浊 o分层非常

困难 k约需 t天 l∀后又参照文献 k王晶等 q甲硝唑凝胶剂的

含量测定 q山东医药工业 ousssot|ktl}twlo采用盐析法 o结

果也失败 ∀总结上述提取方法 o采用了甲醇超声处理后 o使

部分基质变性而成细粉 o滤过 o蒸干 o残渣再用上述方法进行

提取 o获得了满意的结果 ∀提取溶剂曾试验分别用甲醇和无

水乙醇作溶剂 o超声处理后 o无水乙醇没有甲醇处理后基质

变性效果好 o即滤过较慢 o故最后确定采用甲醇作提取溶剂 ∀

提取时间考察了加甲醇后 o分别超声处理 tsousovsows°¬±o

结果表明 }超声处理 vs°¬±o含量较高 o故确定超声处理时间

为 vs°¬±∀
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摘要 }目的  观察大肠杆菌在增菌培养基中繁殖的差异 ∀方法  通过不同来源大肠杆菌在三种增菌培养基中繁殖菌落数的
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