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摘要  目的: 建立伤科缓释胶囊中士的宁和马钱子碱的含量测定方法。方法:采用高效液相色谱法, 使用迪马 ODS( 5 Lm, 41 6

mm @ 200 mm )色谱柱, 流动相为乙腈 -含 01 2%磷酸和 012%三乙胺的水 ( 11B89),流速 1 mL# m in- 1,检测波长 260 nm, 柱温

为室温。结果:士的宁的进样量在 0129~ 1174 Lg范围内线性关系良好 ( r= 019999), 平均加样回收率为 9814% ( RSD =

11 4% );马钱子碱进样量在 01 245~ 11 47 Lg范围内线性关系良好 ( r= 019997), 平均加样回收率为 991 0% ( RSD= 116% )。结

论:该方法简便、灵敏、准确,可用于伤科缓释胶囊的质量控制。
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Abstract Objec tive: To establish amethod for the determ inat ion of strychnine and bruc ine in Shangke sustained

re lease capsules. Methods:HPLC method w as adopted. The analysis w as performed w ith ODS ( 5 Lm, 416 mm @

200mm) co lumn; The mob ile phase w as aceton itrile- w ater conta in ing 012% phosphorous acid and 012% trieth-

ylam ine ( 11B89), at a flow rate of 1mL# m in
- 1
; Thew avelength o f the detecto rw as 260 nm, and the column tem-

perature w as room temperature. Results: The linear ranges of strychnine, bruc ine w ere 0129 - 1174 Lg ( r =

019999), 01245- 1147 Lg ( r= 019997); The average recoveries of strychn ine, brucine w as 9814% , 9910%,

w ith theRSD of 114% , 116%, respectively. Conc lusion: Themethod is simple, rapid and accurate, and su itable

for the qua lity control of Shangke susta ined re lease capsules.
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伤科缓释胶囊处方由三七、红花、冰片、马钱子、

没药、自然铜组成,具有活血化瘀、消肿止痛之功,临

床用于跌打损伤、伤筋动骨、瘀血肿痛、损伤红肿等

症。原制剂胶囊为多年临床应用的经验方, 经采用

现代制药技术制成缓释胶囊可延长药物作用时间,

减少服用次数, 减轻药物毒副作用, 方便患者使用。

本制剂中马钱子含有士的宁、马钱子碱, 为有效成

分,同时又是毒剧成分,需要严格控制制剂中含量。

马钱子中士的宁、马钱子碱的含量测定方法主要有

薄层扫描法、高效液相色谱法、毛细管区带电泳

法
[ 1 ~ 6 ]

等, 其中以采用高效液相色谱法进行测定报

道较多。为控制产品的质量, 本文参考相关文献报

道
[ 5]
, 采用反相色谱系统, 以乙腈 - 磷酸 - 三乙胺

为流动相,建立了制剂中士的宁和马钱子碱含量测

定方法,制定出本制剂含量的限度范围。本法样品

预处理简便,分离效果良好。

1 仪器与试药
Ag ilent 1100液相色谱仪 (可见 - 紫外检测

器 ) ; Ag ilent ChemS tation工作站; KQ3200超声波清

洗器 (江苏昆山 )。

对照品士的宁 (批号: 110706- 200306)、马钱

子碱 (批号: 110706- 200505)购自中国药品生物制
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品检定所;乙腈为色谱纯,水为超纯水, 其他所用试

剂均为分析纯;伤科缓释胶囊, 自制。

2 方法与结果

211 色谱条件 [ 1 ]  色谱柱: 迪马 ODS ( 5 Lm, 416
mm @ 200 mm)色谱柱; 流动相:乙腈 -含 012%磷酸
和 012%三乙胺的水 ( 11B89) ; 流速: 1 mL# m in

- 1
;

检测波长: 260 nm;柱温: 室温。

212 溶液制备
21211 对照品溶液  精密称取对照品士的宁及马

钱子碱适量,分别加甲醇制成 01116mg# mL
- 1
的士

的宁对照品溶液及 01098 mg# mL
- 1
的马钱子碱对

照品溶液。

21212 供试品溶液的制备  取本品 20粒, 倾出

内容物,研细, 取粉末 3 g, 精密称定, 置具塞锥形

瓶中, 精密加浓氨试液 2 mL与氯仿 50 mL
[ 4 ]

, 密

塞, 称定重量, 超声处理 (功率 250 W, 频率 33

kH z) 20 m in, 放冷, 再称定重量, 用氯仿补足减失

的重量,充分振摇, 以铺适量无水硫酸钠的滤纸滤

过, 取续滤液 5 mL, 置 10 mL量瓶中,加甲醇稀释

至刻度,摇匀,经微孔滤膜 ( 0145Lm )滤过, 滤液作

为供试品溶液。

213 阴性干扰试验  按处方配比,取除去马钱子

以外的其他药材, 按伤科缓释胶囊的制备工艺制

得阴性样品, 再按 / 2121 20项下方法制成阴性供试

品溶液。精密吸取对照品溶液、供试品溶液、阴性

供试品液各 10 LL, 注入液相色谱仪中, 绘制液相

色谱图。由色谱图提示, 在对照品色谱相应的位

置上,样品色谱具有相同保留时间的色谱峰, 阴性

样品色谱在此峰位无吸收, 表明样品中其他成分

对士的宁、马钱子碱的含量测定无干扰, 方法专属

性良好,见图 1。

214 线性关系考察  精密称取 / 212110项下士的

宁对照品溶液及马钱子碱对照品溶液均为 215,
510, 715, 1010, 1215, 1510 LL,分别注入液相色谱仪
中,测定色谱峰面积。以进样量为横坐标,色谱峰面

积为纵坐标,绘制标准曲线。经线性回归, 士的宁、

马钱子碱回归方程分别为:

Y= 20413X - 53135  r= 019999
Y= 15612X - 33122  r= 019997
线性范围分别为 0129~ 1174 Lg和 01245~ 1147 Lg。
215 精密度试验  精密吸取同一供试品溶液 10

LL,连续进样 6次,测定色谱峰峰面积。结果表明,

精密度良好,士的宁及马钱子碱 RSD ( n = 6)分别为

116%和 118%。

图 1 士的宁对照品 (A )、马钱子碱对照品 ( B )、样品 ( C)及阴性样

品 (D ) HPLC色谱图

F ig 1H PLC ch rom atogram s of strychn ine reference sub stance( A ), bru-

cine referen ce sub stance ( B ) , Shangke sustained release capsu les ( C ),

and n egat ive samp le w ith out S em en S trychn i( D)

11士的宁 ( strychn ine)  21马钱子碱 ( b rucine)

216 稳定性试验  精密吸取同一供试品溶液 10

LL,分别于 0, 2, 4, 6, 8 h进样,测定色谱峰面积。结

果表明,供试品溶液在 8 h内保持稳定,士的宁及马

钱子碱 RSD ( n= 5)分别为 210%和 212%。
217 重复性试验  精密称取同一批样品 (批号

080526)共 6份,分别按 / 212120项下方法制备供试品

溶液,精密吸取 10 LL进样测定。结果样品中士的宁

及马钱子碱平均含量 ( n= 6)分别为 01243 mg#粒 - 1

和 01118mg#粒- 1
, RSD分别为 212%和 211%。

218 回收率试验  取 5份已测知含量的样品 (批

号 080526,士的宁含量 01243 mg#粒 - 1
, 马钱子碱

含量为 01118mg#粒 - 1
,平均装量 0142 g#粒 - 1

)各

20粒,倾出内容物,研细,取粉末各约 115 g,精密称

定, 分别精密加入士的宁对照品溶液 ( 01268 mg#

mL
- 1

) 215mL和马钱子碱对照品溶液 ( 01180 mg#

mL
- 1

) 215 mL, 按 / 212120项下方法制备供试溶液,

精密吸取 10 LL进样测定。结果士的宁及马钱子碱
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回收率分别在 9614% ~ 10014% 和 9716% ~

10116%之间,平均回收率 ( n = 5)分别为 9814%和
9910%, RSD分别为 114%和 116%。
219 样品含量测定  取 3批伤科缓释胶囊各 2

份,按 / 212120项下的方法制备供试品溶液。精密

吸取供试品溶液和对照品溶液各 10 LL, 分别进样

测定, 结果见表 1。按照处方量计算, 每粒胶囊 (标

示装量 0140 g#粒 - 1
)含马钱子原粉为 15 mg。参

照中国药典 2005年版一部马钱子含士的宁应为

1120% ~ 2120% ,含马钱子碱不得低于 018% [ 4]
,折

合计算本品每粒含士的宁理论上应为 0118 ~ 0133
mg,含马钱子碱理论上应不低于 0112 mg。考虑到

本品处方含马钱子量较小, 故按照理论含量的 ?

20%做为含量限度, 确定本品每粒含士的宁应为

01144~ 01396 mg,含马钱子碱应不低于 01096mg。
表 1 样品含量测定结果 (m g# 粒 - 1, n = 2)

Tab 1 Resu lts of samp les de term ination

(mg per capsu le, n= 2)

批号 ( Lo tN o. ) 士的宁 ( strychn ine) 马钱子碱 ( bruc ine)

080515 01218 01112

080520 01216 01126

080526 01243 01118

3 讨论

311 供试品溶液制备时, 曾对提取溶剂的种类、提

取方法进行了考察。分别采用甲醇、氯仿作溶剂,采

用超声处理、加热回流进行提取方法比较, 结果表

明,以氯仿作溶剂, 采用超声处理方法提取含量最

高;以氯仿作溶剂,分别超声处理 10m in、20m in、30

m in,结果超声处理 20m in含量不再增加,故确定超

声处理时间为 20 m in; 分别采用氯仿 50 mL与 100

mL超声提取 20 m in测定, 结果二者测定结果一致,

表明采用氯仿 50 mL即可提取完全, 由此可确定

/ 212120项下的供试品溶液制备方法。
312 中国药典 2005年版一部马钱子项下马钱子中

士的宁和马钱子含量测定选用乙腈 - 0101 mo l#

L
- 1
庚烷磺酸钠与 0102 mol# L

- 1
磷酸二氢钾等量混

合溶液 (用 10%磷酸调 pH为 218 )为流动相, 试验

中曾将本实验中使用的流动相与 2005年版中国药

典中的流动相比较。测定结果提示,使用 2种流动

相, 供试样品中待测组分分离度均良好,含量测定结

果相同。

313 在样品提取过程中, 须将样品用适量的浓氨试

液润湿,然后再加入氯仿提取。而加入浓氨试液后,

样品细粉易于沾挂在提取容器壁上。故加完提取溶

剂后,应避免振摇, 防止供试品粉末沾挂在提取容器

壁上,超出提取溶剂液面,从而影响测定结果的准确

性。

314 本实验采用 HPLC法测定伤科缓释胶囊中士

的宁、马钱子碱的含量, 其提取方法简单,分析快速,

精密度高,重现性好, 且空白无干扰, 可用于控制伤

科缓释胶囊的质量。
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