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颠茄合剂(处方为: 颠茄酊 50 mL, 5% 羟苯乙酯溶液 6

mL,纯化水加至 1 000 mL [1 ] )是医院常用制剂, 收录于�中国

医院制剂规范 , 它的质控标准中只有莨菪碱的鉴别, 没有含

量测定,其有效成分为颠茄酊中的莨菪碱,所以可以以颠茄酊

为对照,采用紫外分光光度法测定颠茄合剂中莨菪碱的含量。

1 � 仪器与试剂

756CRT 型紫外可见光分光光度计(上海分析仪器总厂) ;

颠茄酊对照品(以莨菪碱计为0 . 030% , 广州星群(药业)股份

有限公司,批号 AS30004) ;氯仿、溴甲酚绿为分析纯。
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2 � 方法与结果
2. 1 � 测定波长的选择精密吸取 5 mL 颠茄酊置 100 mL 量

瓶中,加水至刻度, 摇匀。精密吸取上述溶液 5 mL 置分液漏

斗中,加溴甲酚绿溶液 (取溴甲酚绿 50 mg 与邻苯二甲酸氢

钾1. 021 g ,加 0 . 2 mol!L - 1氢氧化钠溶液 6. 0 mL 使溶解,加

水稀释至 100 mL, 摇匀, 过滤, 即得。 2 mL, 再加 10 mL 氯

仿,振摇提取 2 min,静置分层, 分离出下层氯仿层。精密吸

取纯化水 5 mL, 加溴甲酚绿溶液 2 mL, 再加 10 mL 氯仿,振

摇提取 2 min,静置分层, 分离出下层氯仿层作空白,在 300~

500 nm 波长处进行扫描, 结果在 418 nm 处有最大吸收,本

实验选择 418 nm 为测定波长。

2. 2 � 干扰的排除 � 按处方比例, 精密吸取0. 5% 羟苯乙酯溶

液 6 mL 置 100 mL 量瓶中, 加水至刻度, 摇匀得对照溶液。

精密吸取 5 mL 置 100 mL 量瓶中, 加水至刻度, 摇匀。精密

吸取上述溶液 5 mL 置分液漏斗中, 余同上述操作。结果对

照溶液在 418 nm 也有吸收, 所以样品的含量测定必须以按

处方比例同法制备的羟苯乙酯溶液作对照,以消除干扰。

2. 3 � 标准曲线的制备 � 精密吸取3. 0 , 4 . 0, 5. 0 , 6. 0, 7. 0 mL

颠茄酊置 100 mL 量瓶中, 加0. 5%羟苯乙酯溶液 6 mL,加水

至刻度,摇匀, 得含莨菪碱浓度分别为 0. 9, 1 . 2, 1. 5, 1. 8 , 2. 1

mg!L- 1的溶液。精密吸取上述溶液各 5 mL 置分液漏斗中,

加溴甲酚绿溶液 2 mL,再加 10 mL 氯仿, 振摇提取 2 min, 静

置分层,分离出下层氯仿层[2 ]。另取0. 5%羟苯乙酯溶液 6 mL

置 100 mL 量瓶中,同法处理后作为对照,在 418 nm 处测定吸

收度, 并求标准曲线方程。标准曲线方程: Y= 2. 850 6X +

0 . 0188 5, r= 0. 999 8。由标准曲线方程可见, 莨菪碱在0. 9~

2 . 1 mg!L- 1浓度范围内,浓度和吸收度线性关系良好。

2. 4 � 回收率试验 � 精密量取颠茄酊4 . 0, 5 . 0 , 6. 0 mL 各 3

份,置 100 mL 量瓶,加0 . 5%羟苯乙酯溶液 6 mL, 加水至刻

度,摇匀, 得含莨菪碱浓度分别为 1. 2, 1 . 5 , 1 . 8 mg!L - 1的溶

液。另取0 . 5%羟苯乙酯溶液 6 mL 稀释至 100 mL 作为空

白对照,在 418 nm 处测定吸收度,代入标准曲线方程计算浓

度,并求得回收率和 RSD,见表 1。

2. 5 � 样品测定 � 取不同批号颠茄合剂两份, 精密吸取 5 mL

置分液漏斗中,加溴甲酚绿溶液 2 mL, 再加 10 mL 氯仿, 振摇

提取 2 min,静置分层, 分离出下层氯仿层。另取0 . 5%羟苯乙

酯溶液 6 mL 稀释至 100 mL 同条件作对照,在 418 nm 处测定

吸收度,代入标准曲线方程,求得莨菪碱含量,结果见表 2。

表 1� 样品回收试验结果
Tab 1 � Results of r ecover y test

投入浓度/ m g!L- 1 测得浓度/ m g!L- 1 回收率/ % 平均回收率/ % RSD/ %

1. 196 99. 67

1. 2 1. 213 101. 08 100. 39 0. 710

1. 205 100. 42

1. 490 99. 33

1. 5 1. 493 99. 53 99. 47 0. 110

1. 493 99. 53

1. 800 100. 00

1. 8 1. 803 100. 17 100. 22 0. 241

1. 809 100. 50

表 2� 样品浓度测定结果

Tab 2 � Assay of samples

样品批号 吸收度 浓度/ %

031010
0. 523 0. 151 0

0. 524 0. 151 3

031011
0. 521 0. 150 4

0. 520 0. 150 1

3 � 小结

试验所用分液漏斗必须干燥, 如果有水滴, 会影响试验

结果。羟苯乙酯极难溶于水, 所以实验中不用处方中的 5%

羟苯乙酯溶液,而用0 . 5%羟苯乙酯溶液。

本方法可以用来测定颠茄合剂中莨菪碱的含量, 方法简

便、准确。
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[摘要] � 目的:采用高效液相色谱法测定抗脑衰胶囊中大黄素

的含量,以控制该制剂的质量。方法: 精密称定不同批次的抗脑

衰胶囊内容物,经水解、提取、用高效液相色谱测定。结果:大黄

素在11.0~ 33. 0 mg!L- 1内呈良好的线性关系, r= 0. 999 9,平均

加样回收率为97. 0%(RSD为1. 8%, n= 5)。结论:本法测定抗脑

衰胶囊中大黄素的含量,结果准确,重复性好。
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抗脑衰胶囊是根据中医理论和长期临床经验, 经反复筛

选验证总结出的具有增强体液免疫功能, 提高机体素质, 改

善睡眠, 减轻疲劳,延长细胞寿命; 改善脑血循环,增加脑血

流量,改善大脑功能的有效药物。抗脑衰胶囊由何首乌、熟

地黄、人参、黄芪、远志、茯神、石菖蒲、丹参、葛根、菊花、远

志、龙骨等 21 味中药组成[ 1]。仅有采用薄层扫描法测定了
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该产品中大黄素的含量[2 ] ,而用高效液相色谱法测定抗脑衰

胶囊中大黄素的含量未见文献报道。本实验采用高效液相

色谱法对抗脑衰胶囊中大黄素进行了含量测定, 为控制抗脑

衰胶囊的内在质量提供依据。

1 � 仪器与试剂
高效液相色谱仪(德国诺尔)包括:紫外检测器 smartline

uv detector 2500 ,溶剂输液泵 smart line pump 1000; 抗脑衰

胶囊( 石家庄四药股份有限公司, 批号 050212、050318、

050326) ;大黄素对照品(中国生物制品检定所) , 甲醇为色谱

纯,水为二次纯化水, 其他试剂均为分析纯。

2 � 实验方法与结果
2. 1 � 色谱条件 � 色谱柱: Kr omosil C18 ( 4. 6 mm ∀ 200 mm) ;

流动相 : 甲醇�0 . 1% 磷酸 ( 85#15, v/ v ) ; 流速: 1 . 0 mL !
min- 1 ;柱温: 室温;检测波长: 436 nm;进样量: 20 �L。

2. 2 � 对照品溶液、供试品溶液与阴性对照液的制备
2. 2. 1 � 对照品溶液的制备 � 精密称取大黄素对照品 5. 50

mg, 置于 50 mL 量瓶中,用甲醇溶解并稀释至刻度,制成 110

mg!L- 1的标准溶液。

2. 2. 2 � 供试品溶液的制备 � 精密称取抗脑衰胶囊内容物
1 . 8 g ,置 500mL 锥形瓶中,加2 . 5 mol!L - 1硫酸 20 mL,超声

5 min,加入氯仿 20 mL, 在沸水浴中加热回流 1 h, 冷却,置分

液漏斗中,静置,分取氯仿层, 酸层加氯仿提取 3 次(每次 15

mL) ,合并氯仿液, 加入无水硫酸钠 1 g ,过滤,滤液置水浴中

蒸干。残渣加甲醇 10 mL 水浴加热溶解, 冷却, 定容至 10

mL, 过滤,即为供试品溶液。

2. 2. 3 � 阴性对照液的制备 � 取按处方量除去何首乌的阴性
样品1. 5 g ,同法制成阴性供试品溶液。

2. 3 � 系统适用性试验 � 分别取对照品溶液、供试品溶液、阴
性对照液 20 �L 注入色谱仪, 记录色谱图, 见图 1, 阴性对照

色谱图在大黄素峰位置无色谱峰,表明其他组分对测定无干

扰。大黄素峰与相邻组分峰的分离度为6. 6, 理论塔板数以

大黄素峰计算为 6 520。

图 1 � 高效液相色谱图

A.大黄素对照品; B.供试品溶液; C.阴性对照液

Fig 1 � HPLC ch romatograms

A. emodin reference sub stance; B. sample; C. negat ire s olut ion
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2. 4 � 线性关系考察 � 分别精密量取对照品溶液 1, 1. 5 , 2. 0 ,

2 . 5 , 3 . 0 mL 置 10 mL 量瓶中,加甲醇稀释至刻度, 摇匀,分

别吸取 20 �L ,注入 PCH L , 记录色谱图, 分别进样, 依法测

定,得回归方程: Y= - 93 470 . 7+ 302 951. 5X ; r = 0 . 999 9。

大黄素在11 . 0~ 33. 0 mg!L - 1之间呈良好的线性。

2. 5 � 精密度试验 � 取上述对照品溶液22. 0 mg!L - 1连续进

样 5 次,记录色谱图峰面积, 其峰面积平均值为 6 916 314 ,

RSD为 0 . 11%。

2. 6 � 稳定性试验 � 取上述对照品溶液22. 0 mg!L - 1分别于

0 , 1, 6 , 12, 24 h 取 20 �L, 注入 PCH L, 记录色谱图,结果表明

该样品在 24 h 内稳定。峰面积平均值为 6 930 527 , RSD为

0 . 36%。

2. 7 � 回收率试验 � 采用加样回收法, 取已知含量批号为

050212 的样品适量,精密称定, 再准确加入大黄素对照品适

量,依法操作, 计算。结果见表 1。

表 1� 回收率测定结果( n= 5)

T ab 1 � Results of r ecover y( n= 5)

样品含量

/ mg

加入量

/ mg

测得总量

/ mg

回收率

/ %

平均回收率

/ %

RSD

/ %

0. 063 0. 088 0. 149 97. 7

0. 103 0. 11 0. 209 96. 4

0. 106 0. 11 0. 213 97. 3 97. 0 1. 8

0. 143 0. 132 0. 274 99. 2

0. 105 0. 11 0. 209 94. 5

2. 8 � 重复性试验 � 取同一抗脑衰胶囊样品 5 份, 按供试液

制备方法制备, 分别依法测定, 结果大黄素含量的 RSD 为

1 . 7% ( n= 5) ,表明本法重复性好。

2. 9 � 样品测定 � 取对照品溶液22. 0 mg!L - 1和样品溶液用

0 . 45 �m 微孔滤膜滤过,各进样 20 �L , 读取峰面积值, 按外

标法计算含量,结果见表 2。

表 2� 3批样品测定结果

Tab 2 � Assay of the samples

批号 n 每粒含量/�g RSD/ %

050212 5 32. 2 1. 7

050318 5 33. 4 1. 8

050326 5 31. 7 1. 6

3 � 小结
采用 5 种不同提取方法对样品中总蒽醌是否水解完全

进行了比较,结果表明本实验采用的提取方法是合适的。

检测波长的选择 文献报道[ 3] 大黄素的测定选用 254

nm, 但经过实验发现在 436 nm 处, 大黄素的干扰峰较小。

因此选择 436 nm 为测定波长。
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[摘要] � 目的:考察枳实中橙皮苷含量, 为枳实药材质量控

制提供依据。方法:采用高效液相色谱法测定枳实中橙皮苷

的含量。流动相:甲醇�5%醋酸溶液( 25#75 , v/ v) ;检测波长:

283 nm;柱温: 40 ∃ ; 流速: 1 . 0 mL!min- 1。橙皮苷在 0. 2~

2 . 0 mg ! L- 1范围内具有良好的线性关系。结果: 15 批次枳

实中橙皮苷含量差异较大。结论:应尽快制订枳实的定量控

!910! 中国医院药学杂志 2006年第 26卷第 7期 Chin H osp Pharm J , 2006 Ju l, Vol 26, No. 07


